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V o r w o r t. 


Die Ausarbeitung der aiif den folgenden Blattern 
bescbriebenen Yerbrennungsmethode ist vor nunmehr 
sieben Jaliren nicht zum mindesten in der Uberzeugung 
begonnen worden, daB man die an sich einfache Liebigsclie 
Metliode besonders durch die Einfiihrimg der G-asofen 
komplizierfc hat^ ohne dadurch die ihr noch anhaftenden 
Mangel zu beseitigen. 

Bekanntlich lassen sicli solcbe organische Substanzen, 
die beim Erhitzen verkohlen, mit Kupferoxyd nicht sicher 
verbrennen^ weil die abgesch'iedene Kohle zum Schlnfi 
keinen Sauerstoff mehr vorfindet. 

Indem man aber von der falschliohen Meinung ans- 
ging, dai3 die nnvollstandige Verbrennung in der nicht 
geniigend hohen Temperatnr des Holzkohlenofens seinen 
Grand habe, suchte man sein Heil in der Yerwendung 
und der stetig fortschreitenden Yerbesserung nnd Yer- 
vollkommniing der Gasofen. Da man aber auf diese 
Weise naturgemaB nicht zum Ziele kam, ging man, einem 
Yorschlage A. W. Hofmanns folgend, dazu tiber, die 
Verbrennung im Sauers to ffstrom zu beenden. Da auf 
diese Weise das Problem vollsttodig gelost wurde. wenn 
auch unter einer -wesentlichen Komplikation der Methode, 
so iibeiTascht es um so melir, daJS man noch immer an 
der Yerbessei’ung der Gasofen weiterarbeitet. 
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Die heutige Generation der Cheniiker ist mit den 
Gasofen groB geworden, und da man kaum eine Elementar- 
analyse oline sie vornelimen sieht, so ist der Glanbe, 
0/2—0,4 g organisclier Substanz braucliten zu ilirer Yer- 
brennung so hober, nur durcli eine groBe Zabl dicht 
aneinandergestellter Bunsenbrenner erreickbarer Tempe- 
ratur, so fest eingewurzelt, dafi alle Bemilliungen, ein- 
fachere Verbremiungsvorriohtungen einzufilhren, bisher 
gescheitert sind. 

Dafi man jedoch jede organische Snbstanz in hier in 
Frage kominender Menge an der Luft mit einem Bunsen¬ 
brenner in kurzer Zeit vollstandig verbrennen kann, weifi 
jeder, der eine Aschenbestimmung im Platintiegel vor- 
genommen hat. "Warum sollte dasselbe in einem Glas- 
rohre im Sauerstoffstrom nicht moglich sein? 

Der Versuch bat diese Frage langst bejabt, trotz- 
dem muS ich gestehen, dafi ich selber nur zogernd zu 
einer Venninderung der Brennerzahl geschritten bin, so 
selir war aucli ich in dem alten Vorurteile befangen; an- 
fangs beniitzte ich iioch sieben bis acht Brenner, wahrend 
sich jetzt lierausgestellt bat, dafi bocbstens zwei Bunsen¬ 
brenner mid ein Mikrobrenner erforderlich sind. 

Diese Zahl kann bei Verwendung eines Doppelofens 
fiir die einzelne Yerbrennung noch auf die Halfte redu- 
ziert werden. 

Die gleichzeitige Bestimmung von Schwefel imd 
I-Ialogen ist jetzt so einfach und fiir jede Art organisclier 
Substanz so zuverllissig gestaltet, dafi sich die Anweii- 
dung dieser Methode sogar rechtfertigt, wenn man die 
Bestimmung von Koblenstoff und Wasserstoff nicht da- 
niit verbinden will. 

Endlicb beweist die mit den zu beschreibenden Yor- 
riclitiingen leicht und sicher ausfilhrbare Stickstoff- 
bestimmung nach Dumas noch eklatanter, als die Be- 
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stimmung von Kolilenstoff und Wasserstoff im Sauer- 
stoffstrom die vollige Uberfitlssigkeit der Gasofen fiir 
die Zwecke der organisclien Elementaranalyse. 

Den wissenschaftliclien Hilfsarbeitei-n am Cliemi- 
sehen Staatslaboratorium^ den Herren F. HaCler und 
Dr. Th. Ivliinder, die mich bei der Verbesserung und 
der Vereinfacliung der Metbode seit Jaliren unermtidlicli 
untersttitzt haben, sage ich auch an dieser Stelle fiir ilire 
erfolgreicbe Hilfe herzlichen Dank. 

Hamburg^ den 21. Juli 1903. 

M. Dennstedt. 


Vorwort zur zweiten Auflage. 


Wer den Inhalt der folgenden Anleitung mit dem 
der ersten Auflage vergleicht, mag wohl den Eindruck 
gewinnen, als ob das Verfahren der vereinfachten Ele¬ 
mentaranalyse jetzt eine tiefgreifende Umwandlung *er- 
litten habe; das ist nicht der Fall. 

Das Prinzip des Verfahrens ist durcliaus^ die Appa- 
ratur nahezu unverandert geblieben, im einzelnen weist 
dagegen die Ausfiihrung gegen frliher manche Ver- 
schiedenheit auf. Diese Abanderungen waren aber nicht 
etwa notig^ weil man mit der frilheren Anordnung nicht 
zu sicheren und zuverlassigen Pesultaten gekommen ware, 
durchaus nicht, jede Substanz lieB sich vielmehr schon 
frliher bei einiger Geschicklichkeit ohne besondere 
Schwierigkeit analysieren, und in keinem Falle, auch 
nicht bei Substanzen, die uns als unverbrennbar nach 
Liebigzugeschicktworden waren, hat dieMethode versagt. 
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Wir konnten iins aber doch niclit der Aiisicht ver- 
schlieBen^ daB in manchen Fallen die Verbrennung un- 
verhaltnismaBig langsam geleitet und dabei melir experi- 
nientelles Geschick verlangt werden als man im 

allgemeinen beim Durcbscbnittchemiker voraussetzen darf. 

Die Einfiihrung der doppelten Sauerstoffzuleitung 
bedeutet nur scheinbar eine Komplikation, in Wirldich- 
keit ist die Handhabung der kleinen Yorrichtung so 
einfach, daB sie selbst einem analytischen Anfanger ge- 
lingen muB. Die Zeitersparnis ist dabei so grofi, daB 
die Dauer der Yerbrennung auf ein kaum erwartetes 
Minimum herabgedriickt werden kann. 

Es sei jedoch schon bier hervorgehoben, daB man 
trotzdem^ namentlicb bevor man niclit das Yerfahren in 
alien Einzelbeiten belierrsclit; niclit auf die groBtmogliclie 
Geschwindigkeit binarbeiten soli. Die ersparte Zeit wird 
librigens in diesem Falle aucb dadurcb einigermaBen 
kompensiert^ daB man der Yerbrennung melir Aufmerk- 
samkeit widmen, d. h. bei dem Apparate steben bleiben 
muB, wabrend es bei langsamerem Yerlaufe geniigt, von 
Zeit zu Zeit den Gang zu kontrollieren. 

Als besondere Yerbesserung und Yereinfacbung ist 
anzuseben, daB die in der ersten Auflage beschriebenen 
unbequemen und zum Teil umstandlicben Apparate zur 
Yergasung sebr fllicbtiger Stoffe auBerbalb des Yer- 
brennungsrobrs nunmebr ganzlicb vermieden sind. 

Wenn sicb in unseren Yeroffentlicbungen in den 
verscbiedenen Zeitscbriften kleine "Vyiderspriiobe finden^ 
so bedenke man, daB jede analytiscbe Metbode im An- 
fange Yerbesserungen bedarf und daB sie erst durcli 
langen Gebraucb auf die groBte Einfacbbeit und Zuver- 
lassigkeit gebracbt werden kann. Aucb den mir manch- 
mal gemacbten Yorwurf zu groBer Kiirze und daraus 
folgender Ungenauigkeit, wie sie durcb den in Zeit- 
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schriften meist nur knapp zugemessenen Raum bedingt 
wird, glaube ich in den folgenden Zeilen vermieden zu 
haben. Auch konnte die richtige Grenze in dieser Hin- 
sicbt erst durch die Erfahrung bei der Ausbildung von 
Praktikanten im Laboratorium gefunden werden. 

Den Assistenten am Chemischen Staatslaboratorium 
P. HaBler und Dr. Th. Kliinder muB ioh wiederum ftir 
ihre auch bei scheinbar uniiberwindlicken Schwierigkeiten 
nie erlahmende Hilfe ganz besonders dankenj ohne ihre 
tatkraftige Mitarbeit wiirde es nicht so leicht gelimgen 
sein, der Methode die ihr jetzt innewohnende Einfachheit 
und Sicherheit zu verleihen. 

Mcht minder habe ich dem Oberleutnant von Bose 
in Altona fiir die Bereitwilligkeit; mit der er mir sein 
nicht unbedeutendes zeichnerisches Talent zur Verftigung 
stellte, herzlich zu danken. Mit einer Ausnahme ent- 
stammen samtliche Abbildungen seiner kunstfertigenHand. 

Ich will diese kleine Vorrede nicht schliefien, ohne 
die Bitte zu wiederholen, die Fachgenossen mdchten sich 
bei etwa auftretenden Schwierigkeiten unmittelbar an 
mich wenden; auch werde ich fiir jede etwa das Ver- 
fahren betreffende Anregung dankbar und wie immer 
gern bereit sein, Substanzen, die nach dem alten Verfahren 
mit Kupferoxyd Schwierigkeiten machen, zu analysieren. 

Hamburg, den 21. Juni 1906. 

M. Deunstedt. 


Vorwort zur dritten Auflage. 


Diese Auflage zeigt gegeniiber der zweiten nicht 
unwesentliche Yerbesserungen und Erweiterungen. 
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Obwohl jetzt im Cliemisclieii Staatslaboratoriiim in 
Hamburg, wohl aucli in anderen Laboratorien die doppelte 
Sauerstoffleitung, und zwar in der zusammengedrangten 
Form verwendet wird und sich auch ftir alle Stoffe, 
lioclistens mit Ausnahine der ganz fliiclitigen, durchaus 
bewahrt, babe ich doch geglaiibt, die Beschreibung der 
iirspriingliclien Methode mit der einfaclien Saiierstoff- 
zufiihrung ebenso genau wie friiher geben zu sollen. Icli 
babe das aus dem G-runde getan, weil dieses Verfahren 
in gieicber Weise fiir alle Stoffe, namlich bei Verwendung 
des binten gesehlossenen Einsatzrohrs auch bei den ganz 
fliichtigen, braucbbar ist. 

Allerdings kann man nicht immer mit derselben 
grofien Gescliwindigkeit verbrennen, wie das bei der 
doppelten Sauei’stoffzufiihrung auch dem weniger Ge- 
tlbten nidglicli ist. Aber man kann sich sehr wohl vor- 
stellen, daB einmal wieder Zeiten kommen werden, wo 
es die Menschheit und damit auch der Chemiker nicht 
inehr so eilig bat, wie heutzutage, dann wird nach 
meiner Uberzeugung die urspriingliche Methode wieder 
zu Ehren kommen; denn es sind mit ihr doch mancherlei 
Vorteile verbunden, die der sogenannten „Schnellmetiiode“ 
abgehen. 

An wesentlichen Heuerungen findet man in der vor- 
liegenden Auflage, auBer der schon erwahnten zusammen¬ 
gedrangten doppelten Sauerstoffz'uleitung, die Bestimmung 
des Kohlenstoffs im Eisen und Graphit und die Ver- 
besserung der gleichzeitigen Bestimmung des Stickstoffs 
neben den andex'en, in organischen Yerbindungen vor- 
kominenden Elementen, ausgenommen natiirlich den 
Sauerstoff. 

Tadel imd abfallige Urteile iiber die Methode, die 
in frilheren Zeiten nicht selten waren, sind allmahlich 
verstiimmt, nachdem sich das Verfahren in vielen wissen- 
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schaftliclien und technischen Laboratorien eingebilrgert 
hat. Dagegen taucht jetzt eiii neuer Vorwurf auf^ nam- 
lich, die Methode eigne sich nicht fiir die Unterrichts- 
laboratorien, denn sie stelie an den Schtiler, was Zeit 
iind Aufmerksamkeit anbelangt, grbfiere Anforderungen, 
als die alte Liebigsche. Das trifft jedocli nur scheinbar 
211 ^ ntoKch so lange, als in den Laboratorien Lelirer 
mangeln, die die Methode vollkommen beherrschen, so 
daB jeder Praktikant, ohne milndliche Unterweisung zu 
finden und ohne aiif seine Fehler aufmerksam gemacht 
zu werden, ausschlieBlich auf die gedruckte Anleitung 
angewiesen ist. 

Im Ghemischen Staatslaboratorium nimmt die Er- 
lernung der Methode, einschliefilich der Schwefel- und 
Halogenbestimmung nie mehr als 14 Tage in Anspruch, 
oft weniger. Ich bezweifle, daB die alten Methoden 
schneller zu erlernen sind. Im librigen halte ich das 
Verfahren gerade fiir den Unterricht ganz besonders ge- 
eignet, denn nichts ist erziehlicher, als wenn der Schiller 
bei chemischen Arbeiten den Erfolg jeder MaBnahme 
unmittelbar beobachten und koutrollieren kann. 

Das gauze Verfahren ist einfach und klar und die 
eigentliche Verbrennung selbst verlauft vor sichtlichen 
Augen, jeder begangene Fehler laSt sich in seinen Folgen 
beobachten, daher leicht auffinden und beseitigen. 

An Fehlern, deren Auffindung und Beseitigung ihm 
selbst gelingt, lernt der angehende Chemiker aber mehr, 
als an einer groBen Eeilie glatt und vorschriftsmaBig ver~ 
laufender Operationen. 

Ein anderer Vorwurf, namlich daB man fiir die 
volumetrische Stickstoffbestimmung die alten Gasofen 
nicht entbehren konne, daB diese also in den Labora¬ 
torien neben den neuen weitergefiihrt werden milBten, 
ist hinfallig fiir den, der die vorliegende Anleitung auch 
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nur durchblattert. Es ist im Gegenteil kein geringer 
Vorzug der Metkode, daB sich die volumetrische Stick- 
stoffbestimmuQg mit denselben Einrichtungen mid unter 
erhebliclier Ersparung an Gas mid Glas mit geiiau der- 
selben Siclierheit durclifiihren laBt, wie mit den leider 
immer nock iiblichen, weil fiir unentbehrlick gekaltenen 
Gasbfen, die iiberkaupt nickt von Liebig staminen iind 
deren Daseinsberechtigung wenigstens fiir die Elemeiitar- 
analyse unbestreitbar widerlegt ist, 

Ich sehe kier bei der Stickstoffbestimmung von den 
kleinen, von nns vorgenommenen Yerbesserungen am 
Sckiffsclien Azotometer ab, weil sie sich natiirlicli auck 
mit einem veritablen Gasverbrenniingsofen benutzen lassen. 

Hochstens kbnnte man nock die stark lieizbaren 
Gasbfen fiir die Yerbrennung halogen- und schwefel- 
haltiger Stoffe mit Bleickromat fiir nbtig erachten, weil 
daftir tatsacklich die hocksten Temperaturen erforderlick 
sind. Icli recline es mir aber zu nickt geringem Yer- 
dienst an, dieses dem Experiment at or und den Glasrbliren 
durck die hoken Hitzegrade gleich verderbliche, barba- 
risclie Yerbrenniingsmittel durck die vereinfackte Me- 
tkode iiberfliissig gemacht zu haben. 

AuBer meinen friikeren Mitarbeitern, den wissen- 
schaftlichen Assistenten am Ckemiscken Staatslaborato- 
rium F. HaBler und Dr, Th. Kliinder, denen ich wie 
friiher besonderen Dank sckulde, hat sick in letzter Zeit 
auck Herr Dr. Biinz, jetzt Direktor der Deutscken 01- 
werke in Hamburg, urn die Metkode verdient gemacht; 
auck ikm kabe ich daker an dieser Stelle besten Dank 
zu sagen. 

Ich mochte diese Yorrede nickt schlieJSen, ohne er- 
neut auf die oft angezogenen Worte Liebigs in seiner 
Anleitung zur Analyse organischer Korper 1837, S. 5, 
hinzuweisen: 
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„In der JSTatur des menschliclien Geistes liegt an 
und fiir sicli das Streben nacb Vervollkominnung; daber 
die Bemuliungen, das Vorhaiidene zn verbessern und 
neue Wege zu finden^ ein vorgesetztes Ziel zu erreichen. 
Man begeht bier meistens einen ganz allgemeinen Febler, 
namlich man versaumt, die Braucbbarkeit der bekannten 
Mittel auf die Probe zu stellen, oder sicb damit bekannt 
zu macben; man weicbt von vornberein von dem ge- 
wobnlicben Wege ab, und wenn die Bemtibungen mit 
Erfolg gekront sind^ so tibersiebt die Befriedigung des 
Erfindungsgeistes die Umwege und die Schwierigkeiten, 
welcbe zu iiberwinden waren und denen man auf dem 
gebahnten Wege nicbt begegnet ware/ 

Es erscbeint mir daber die Bitte an die Facb- 
genossen, die sicb mit der Verbesserung der verein- 
facbten Metbode befassen wollen — oft gescbieht das 
schon nacb der ersten miJBliingenen Analyse —, nicbt uii- 
gerecbtfertigt, sie mogen, bevor sie an die Arbeit gebn^ 
meine friiberen Veroffentlicbungen^ namentlicb aucb die 
erste und zweite Auflage dieser Anleitung durchseben^ 
um festzustellen, ob es sicb bei ibren Planen nicbt um 
Mafinabmen und Vorkebrungen bandelt, die von mir 
und meinen Mitarbeitern scbon versucbt und vielleicbt, 
weil sie sicb nicbt bewabrten oder durcb Besseres ersetzt 
werden konnten, wieder verlassen wurden. 

Hamburg, den 21. April 1910. 


M. Deniistedt. 




I. Die Apparate und ihr Aufbau. 

Die Methode der vereinfachten Elementaranalyse 
besteht in der Verbrennung im Sauerstoffstrome mit 
Platin als Katalysator. Sie gestattet die Untersuchung 
stickstoffreier und stickstoffhaltiger Stoffe mit gleick- 
zeitiger Bestimmung des Halogens, des Scliwefels, der 
etwa vorhandenen Mineraibestandteile und, \yenu es 
sein muB, auch des Stickstoffs neben Kohlenstoff und 
Wasserstoff. 

Es sind dazu die folgenden Geratschaften erforderlicb : 

1. Der Sauerstoffbehalter. 

Man kann den notigen Sauerstoff entweder un- 
mittelbar der Staklflasche oder einem der gewuhnlichen^ 
im Laboratorium iiblichen Gasometer entnehmen. Leichter 
zu fiillen und zu handhaben sind zwei, auch weniger 
Platz beanspruchende, je etwa 5 1 fassende, dicht am 
Boden tubulierte Glasflaschen. Die Tuben werden mit 
einfach durchbohrten Gummistopfen verschlossen, in 
deren Durchbohrungen kurze Glasrohren stecken, deren 
auBen hervorragende Enden zu Oliven aufgeblasen sind. 
Damit erreicht man, dafi der aufgezogene Gummischlauch 
nicht so leicht abrutschen kann, besonders wenn man 
ihn aufierdem mit Kupferdraht oder dgl. festbindet. 

Der die beiden Bohrenden verbindende, etwa 1 m 
lange Gummischlauch muB stark und dickwandig sein, 
damit er beim Bewegen der Flaschen sich immer von 
selbst, ohne einzuknicken, in Bogen legt. 
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Die eine Flasche client zur Aufnahme des Sauer- 
stoffs, die andere als Druckgefafi. Der Hals der ersten 
ist mit Gummistopfen und darin steckendem Knierolir 
versehen^ dessen Ende ebenfalls zu einer Olive aiif- 
geblasen ist und woran sich ein dickwandigei’ Gummi- 
schlauch mit Schraubenquetsclihalin schliefit. An Stelle 
dieses Quetsckhahns kann das Knierolir selbst mit einem 
Glashahu verselien sein oder es kann in den Gummi- 
sclilauch ein kurzes Rohrstuck mit Glashahn eingescbaltet 
werden. Der Schlauch fiihrt zum Trockenapparat. 

Befindet sich der Hahn unmittelbar an dem in den 
Gummistopfen eingesetzten Knierolir, so wird das 
Zwisehenstiick oder der Quetschhahn entbehrlich, denn 
man kann dann zum Flillen der Flasche mit Sauerstoff 
den Gummischlauch einfach abnehmen und diesen an 
dem Trockenapparat belassen. 

Um den Sauerstoff in die mitWasser geflillte Flasche 
eintreten zu lassen, verbindet man das geschlossene Knie- 
rohr oder das Zwisehenstiick mit dem an dem Sauer- 
stoffbehalter oder dem Entwicklungsapparate befindlichen 
Schlauch, offnet den Glas- oder Quetschhahn und ver- 
drangt das Wasser durch Sauerstoff in die je nach dem 
vorhandenen Drucke holier oder niedriger gestellte, an- 
fangs leere Druckflasche. Wird der Sauerstoff einer 
Stahlflasche entnommen, so beriicksichtige man, daB sich 
der Sauerstoff darin unter starkem Drucke befindet. 
Man schliefie daher rechtzeitig, d. h. ehe das Wasser 
ganz aus der Flasche verdrangt ist, den Plalin an der 
Bombe und den Sauerstoffb eh alter, denn der eingelassene 
Sauerstoff steht anfangs in der Glasflasche auch noch 
unter Druck und dehnt sich nachtraglich noch ent- 
sprechend aus. Man hiite sich daher, das Wasser vollig 
aus der Sauerstoffflasche zu verdrangen, weil sonst Gas 
in den Verbindungsschlauch gelangt, das spater das 
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NacMieBen des Wassers und somit das regelmafiige Aus- 
stromen des Saiierstoffs behindert. 

Elektrolytisch gewonnener Sauerstoff ist^ weil wasser- 
stoffhaltig, ohne weiteres nicht zu gebrauchen; er muB 
von dem Wasserstoff befreit werden^ indem man ihn vor 
dem Trockenapparat in einem kurzen Verbrennungsrohr 
tlber ein Stlick gltibendes Platin leitet. 

2. Der Trockenapparat wird an die Sauerstoff- 
flascbe angesclilossen. Er bestelit aus einem Trocken- 
tnrm, dessen unteres GefaB etwa 10 cm breit und ebenso 
boch ist, Ziir Erlioliung der Standfestigkeit ragt der 
Bo den etwa 1—2 cm liber die senkrechte Wand binaus. 
Der obere zylindrisclie Teil liber der Einschniirung hat 
etwa 8 cm im Durchmesser und ist 15—20 cm hoch. 
Das untere GefaB, das etwa 2 cm hoch mit konzentrierter 
reiner Schwefelsaure geflillt wird, hat oben, wo die Ver- 
jungung beginnt, einen Tubus, in den ein entsprechend 
gebogenes, mit Hahn versehenes Glasrohr mit einem 
daran angeschmolzenen, luftdicht eingeriebenen Glas- 
stopfen eingesetzt wird. An dieses Eohr wifd der von 
der Sauerstofflasche kommende Gummischlauch an- 
geschlossen. 

Das untere Ende des Glasrohrs, dessen Offnung 
man in der Flamme bis auf 2 mm inneren Durchmesser 
hat zusammenfalien lassen, taucht etwa 1 cm tief in die 
Schwefelsaure ein. 

Der durch die Schwefelsaure vorgetrocknete Sauer¬ 
stoff tritt diu'ch die Einschniirung in den oberen, zylin- 
drischen Teil des Turms, der von unten nach oben zar 
Halfte mit Natronkalk und darliber mit Chlorkalzium 
geflillt ist. Ist der anzuwendende Sauerstoff stark kohlen- 
saurehaltig, was aber nur selten der Fall sein wird, so 
geniigt diese Vorrichtung nicht, man muB dann, aus 
spater zu erorternden Grunden, s. S. 31, dem Tuim ein 
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U-Rohr mit feuclitem Natronkalk vorsclialten. Der 
obere Tell des Trockenturms braiiclit dann nur mit Chlor- 
kalzium besciiickt zu werden. 

Um ein Durchfallen von Natronkalk oder Chlor- 
kalzium durck die Einschnurung zu verbindern, stellt 
man in diese einen kleinen Glastricliter, dessen am Ende 
schrag abgeschnittenes Rokr etwas zur Seite gebogen ist 
und nur wenig in das untere GefaB hineinragt, es darf auf 
keinen Fall aber die Scliwefelsaure beruhren. Den oberen 
Teil des Tricliters iiberdeckt man vollig mit Watte oder 
Glaswolle. Durcli diesen Trickter wird verkindert^ daB 
selbst bei sekr lebhaftem Gasstrome Sckwefelsaure gegen 
die Einschntlrung gespritzt und dadurch Kohlensaure 
aus dem sckon etwa karbonatkaltigen Natronkalk oder 
• Salzsaure aus dem Cklorkalzium in Freikeit gesetzt und 
dem Sauerstoff beigemisckt wird. 

Die obere Offnung des Trockenturms ist durck 
einen festsitzenden Giimmistopfen mit knieformigem Glas- 
rolir verscklossen, woran entweder ein langer Schlauck' 
mit Quetsckkakn oder besser ein Z-fbrmig gebogenes 
Roki’; Glas an Glas stoBend, mit kurzem Gummiseklauch 
angefiigt wird. Dieses Glasrokr tragt einen Glaskakn. 

Der Turm kann statt mit dem durckbokrten auck 
mit einem undurclibokrten Gummistopfen verscklossen 
w^erden, wenn an den Hals des Turmes ein Glasrokr 
wagerecht angesckmolzen wird. Endlick kann in diesem 
Falle der Gummistopfen auck durck einen eingeriebenen, 
hohlen Glasstopfen ersetzt werden^ der eine seitliche, mit 
dem Ansatzrokre korrespondierende Offnung besitzt; 
durck Dreken des Stopfens laBt sick dann der Turm 
offnen und sckliefien. 

Unter alien Umstandeii ist dafllr zu sorgen, daB 
auck bei starkem Uberdrucke der Stopfen, sei er aus 
Kautsckuk oder Glas, nickt kerausgesokleudert oder auck 
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niir gelliftet oder gelockert -werden kann. Man erreiclit 
das durch ein festes Gummiband oder nock sicherer 
durch eine aus starkem Messingdraht gebogene, federncle 
Klammer. 

Der von dem Trockeiiturm abzweigende Schlauch 
oder das an dem glasernenZwischenstiick sitzendeSchlauch- 
stiick wird mit einem U-formigen, mit eingeriebenen 
Glasstopseln verschliefibaren Chlorkalziumrohr verbnnden 
und dieses mit einem Kork- oder Kautschukstopfen luft- 
dicht in das Yerbrennungsrohr eingesetzt 

Das Chlorkalziumrohr ist notig, weil der Kaiitsehuk- 
schlauch, in geringerem Grade auch die kurzen Schlauch- 
enden, Feuchtigkeit aus der Luft aufnehmen, und dann 
wieder an den durchstromenden Sauerstoff abgeben konnen. 

Alle Schlauche, die mit dem Sauerstoff in Berlihrung 
kommen, diirfen noch nieht fiir Leuchtgas benutzt ge- 
"wesen sein, sie geben sonst standig Spuren von Kohlen- 
^Yasserstoffen an den Sauerstoff ab, und man findet bei 
den Analjsen zu viel Kohlenstoff. ^ 

Das aus dem Handel bezogene Chlorkalzium^ ent- 
halt nicht selten betriichtliche Mengen Kohlensaure. Neu 
beschickte Trockenturme mllssen daher, ebenso wie die 
Clilorkalziumrohren von dieser Kohlensaure befreit v^erden, 
indem man einige Stunden trockene Luft oder Sauer¬ 
stoff hindurchleitet. Da ein Trockenturm sehr grohe 
Mengen Chlorkakium aufnimmt, so kann selbst durch 
Spuren von Kohlensaure, die darin enthalten sind, das 
Resultat namentlich der ersten Analyse beeinfluBt werden; 
man mufi daher einen frisch geflillten Trockenturm auf 
Kohlensaure priifen, nicht etwa indem man das durch- 
geschickte Gas einige Zeit durch Kalk- oder Barytwasser 
leitet, das geniigt nicht, sondern indem man einen ge- 
wogenen Katronkalkapparat (s. S. 29) vorspannt und 
mindestens 1—2 Stunden, d. h. solange wie eine Yer- 

Dennstedt, Elementaranalyse. 3. Auflage. 2 
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brennung dauert, in niclit zii langsameni Strome Luft 
ocler Sauerstoff hindurcbleitet und danach den Apparat 
zuriickwagt. Der Trockenturm ist erst dann als branch- 
bar anznsehen, wenn die GeAvichtzunahine des Natroii- 
kalkapparats dabei 0,5 mg nicht iibersteigt. 

Hat man nnn das Chlorkalzium fiir den Trocken¬ 
turm, und fiir das daran sich anschlieBende Chlorkalzium- 
rohr kurz vor dem Fiillen, was sehr zu empfehlen ist, 
noch einmal durch Erhitzen in einem Eundkolben oder 
weitein Glasrohre von Feuchtigkeit befreit, so ist es nicht 
notig, dieses dabei etwa alkaliseh gewordeiie Chlorkalzium 
noch einmal mit Kohlensaure zu behandeln, wie das fiir 
das vordere Chlorkalziumrohr, mit dem die Wasserstoff- 
bestimmung vorgenommen wird, natiirlich durchaus er- 
forderlich ist. 

3. Der Verbrennungsofen oder das Ver- 
brennungsgestelD) besteht aus zwei etwa 20 cm hohen 
und 14 cm breiten Stiitzen, die derart aus 1,5 mm starkem 
Eisenblech hergestellt werden, daB man 4 cm des ur- 
sprlinglich 24 cm hohen Blechstreifens unten nach der 
einen Seite rechtwinklig umbiegt und nach der andern 
Seite einen ebenfalls 4 cm breiten Streifen desselbeii 
Blechs unter rechtem Winkel annietet; mit dem so ge- 
bildeten FuBe steht jede Stiitze fest auf dem Tische. 
Die beiden Stiitzen werden in einer Entfernung von 
70 cm voneinander aufgestellt. Soli die Yerbrennung 
auf einem gewdhnlichen Arbeitsplatze vorgenommen 
werden, so empfiehlt es sich, zum Schutze der Tisch- 
platte gegen die nach unten strahlende Hitze ein ge- 
wohnliches, etwa 20 cm brcites und 1 m langes Holz- 


Dieses wie alle fiir die vereinfachte Elementaranalyse 
notigen Apparate sind durch die Dirma Dittmar & Yierth in 
Hamburg 16, Spaldingstrafie 148, zu beziehen. 
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brett unterzulegen. Damit es hohl liegt, werden an 
beiden Enden Querleisten untergenagelt. 

Zur Aufnahme von drei Winkeleisen ist der obere 
Eand der Stiitzen entsprechend ausgeschnitten. In den 
mittleren, recbtwinkligen Ausschuitt wird ein 81 cm 
langes und 2 mm starkes Winkeleisen von l^/^—2 cm 
Schenkellange so gelegt, dafi es auf jeder Seite cm 
liberragt. Die beiden seitlichen Ausschnitte nehmen 
zwei kleiuere, nur 74 cm lange Winkeleisen von nur 

1 cm Schenkellange auf; diese ragen also nur 2 cm ilber 
jede Sttitze hinaus. Das grofie mittlere Winkeleisen dient 
zur Aufnahme des 86 cm langen Verbrennungrohrs aus 
schwer schmelzbarem Glase^ das demnach auf jeder Seite 

2 cm iiber die Schiene hinausragt. Die gleich in der rich- 
tigen Lange kauflichen Verbrennungsrohren werden an 
den Riindern nicht rund geschmolzen^ well dadiu'ch Span^ 
nungen im Glase entstehen konnen, die bei unvorsich- 
tigem Anheizen ein Springen des Rohrs veranlassen. Die 
scharfen Rander werden vielmehr mit einer nassen Feile 
weggenommen. 

Aus deraselben Grunde ist ein Trocknen des mit 
Wasser gereinigten Rohrs mit einer Flamme zu ver- 
meiden, man reinigt und trocknet vielmehr ein neues 
Verbrennungsrohr wie folgt: 

Man spiilt mehrfach mit Wasser aus und stofit dann 
einige Male je einen Pfropf sauberes FlieBpapier mit 
einem gentigend langen Holzstabe, der oben mit einigen 
spitzen, kurzen Drahtendchen morgensternartig versehen 
ist, durch die ganze Lange des Rohrs, und entfernt 
schlieBlich etwa noch anhaftende Papierfaserchen, iiidem 
man einige Male mit destilliertem Wasser nachwascht. 
Das Rohr wird zum Trocknen entweder fast senkrecht 
in eine Edammer eingespannt oder schrag an die Wand 
gelehnt, und das nach nicht zu kurzer Zeit am unteren 
. 2 * 
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Ende angesammelte Wasser roit einem reinen Tuche ab- 
gewischt Das weitere Trocknen geschieht durcli Er- 
hitzen kiirz vor der Verbrenniing im GestelL Es ist uicht 
ratsam, ein rfeues Eolir vor der ersten Analyse volk 
standig dnrclizugliihen, well es dabei libermaBig und un¬ 
notig angegriffen und seine Lebensdauer herabgesetzt 
wird. Nach dem bescbriebenen Yerfahren ist jede Ge- 
fahr, daB etwa organischer Staub zurlickbleibe, aus- 
geschlossen. 

Da^ mittlere Winkeleisen, die Einne^ die das Eohr 
aufzimehmen hat^ wird niit diinnem Asbestpapier aus- 
gelegtj weil sonst das an den sehr stark erhitzten Stellen 
etwas erweichte Glas an dem rotgluhenden Eisen fest- 
kleben kann; beim Abkuhlen zielit sick Eisen und 
Glas sehr verschieden zusammen, wobei dann das Glas 
reiBen mufi. 

Die seitliclien, kleineren Winkeleisen nehmen die 
aus Eisenblech gefertigten^ mit Asbest gefutterten^ etwa 
reohtwinkligen Dacher von ungefahr 6 cm Schenkellange 
auf. Sie sind oben zum Teil offen und im Winkel rund 
gebogen^ damit sie aiich sehr weite Yerbrenniingsrohren 
nicht bertthren, auBerdem wird durch die Eundung die 
Hitze der Elammen besser ausgenutzt. Die am oberen 
Spalte stehen gebliebenen Blechstreifen dienen auch dazu^. 
die Dacher mit der Zange zu fassen. 

Es sind erforderlich zwei groBe, etwa 25 cm lange,, 
und zwei kleine, etwa halb so groBe Dacher. 

Soil wahrend der Yerbrennung ein Teil des Eohrs- 
unbedeckt bleiben, so schiebt man die Dacher ent- 
sprechend iibereinander. Die frllher enipfohleneii in das- 
Blech eingelassenen Glimmerfenster sind in den meisteii 
Fallen entbehrlich^ weil man auch in spater noch zu 
besohreibender Weise den Gang der Yerbrennung sichei’- 
beobachten kann. 
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Um ein Durchbiegen des mittleren Winkeleisens, 
der Einne, namentlich in der Mitte^ wo es am starksten 
erhitzt wird, zu verhindern, legt man bier ein /\/\-formig 
gebogeneS; etwa 2—3 cm breites Bandeisen unter, das 
mit seinen Enden auf den aufieren Winkeleisen rubt^ 
und so die Rimie unterstiitzt. Es lafit sicb aucb nocb 
wabrend der Verbrennung an die etwa gefabrdete Stelle 
scbieben. 

Trotzdem konimt es vor, dab sicb die mittlere 
Scbiene^ namentlicb wenn sie darcb langen Gebraucb 
diinner geworden ist, senkt und verbiegt; sie mufi dann 
von Zeit zu Zeit wieder gerade gebammert werden. 

Aucb die Verbrennungsrobren verzieben sicb all- 
mablicb^ so daB sie in der Einne an einzelnen Stellen 
bobl zu liegen kommen. Das muB auf jeden Fall; 
namentlicb in der Mitte, wo die Kontaktsubstanz liegt, 
vermieden werden, weil dann an dieser Stelle das Eobr 
nicbt mebr zum Gliiben kommt, und scbwer verbrennlicbe 
Dampfe unverbrannt das Platin iiberscbreiten konnen. 

Das Verzieben des Eobrs kann vermieden oder er- 
schwert werden, wenn man einen 4 cm breiten und 
14 cm langen, mit Asbest gefiitterten, rund gebogenen 
Eisenblecbstreifen, der sicb oben dem Verbrennungs- 
robr anscbmiegt, dicbt vor der Kontaktmasse iiber das 
sebon in der Einne liegende Eobr bangt. Die beiden 
Enden des Blecbstreifens sind durcb ziemlicb scbwere, 
an Drabten bangende Bleigewicbte, in Gestalt von etwa 
5 cm breiten, 6 cm langen und cm dicken Bleiblecb- 
streifen, bescbwert. 

Die Vergasung und Verbrennung der Substanz ge- 
scbiebt durcb starke Teklubrenner von 11—12 mm Eobr- 
weite, deren Flamme durcb einen auf- und absetzbaren, 
etwa 5 cm langen Scbbtzaufsatz in die Breite gezogen 
werden kann. Das Scblaucbansatzstiick dieser Brenner 
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ist aiif etwa 6 cm verlangert^ damit cler Schlaiich nicht 
durcli die nach unten gestrahlte Hitze geschadigt wird. 

In Laboratorien^ wo dauernd Yerbrennungeii aus~ 
gefiilirt werden, kann das leicht zusammenlegbare und 
sclinell beiseite zu raumende Verbreiinnngsgestell aiich 
fest zusammengefiigt werden, indem die beiden Stiitzeii 
diu'ch eine doppelte, einige Zentimeter fiber dem Tisch 
verlaufende doppelte Langsschienej auf der sicli die 
Brenner aufsetzen und leickt bin- und lierschieben lassen, 
verbnnden werden. Diese Brenner tragen dann kein seit- 
liches Schlauchansatzstiick, sondern die Gaszufuhr ge- 
scliieht von unten. Damit der Schlauch nicht knickt^ ist 
der Schlauchansatz etwas nach der Seite rund gebogen. 
Dieses feste Gestell ist in Fig. 14 auf S. 81 abgebildet. 

Steht iiberhaupt fiir die Verbrennung kein Tisch 
zur Verfligung oder will man in seinen andei’en Arbeiten 
nicht behindert sein und nebenbei Verbrennungen aus- 
fiihren, so benutzt man das tragbare, in Fig. 15 auf 
S, 82 abgebiklete und dort noch naher beschriebene 
Universalstativ. 

Der vordere Teil des Verbrennungrohrs, wo die 
Absorptionsapparate fiir die Oxyde des Schwefels und 
Stickstoffs und fiir die Halogene liegen^ muB auf 300 
bis 320® erhitzt werden. Das geschieht durch ein, auf 
einen Bunsenbrenner aufzusetzendes, etwa 25 cm langes, 
verstellbares Flammenrohr, mit etwa 20 kleinen^ kaum 
leuchtenden Flammchen. 

Die vordere Stiitze oder die vordere Wand des fest 
montierten Gestells ist mit einem runden oder ovalen 
Ausschnitt versehen, um das Flammenrohr, wenn notig, 
bis nahe an den vorderen Stopfen des Verbrennungrohrs 
vorschieben zu konnen. 

4. AlsSauerstoffiibertrager, Kontaktsubstanz, 
dient an Stelle des friiher verwendeten Platinmohrs oder 
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Platinqiiarzes jetzt ausschliefilicli nur noch diinnes Platin- 
blech^ das zu einem.sechsseitigen Stern zusammengescliweiBt 
ist. Ein solcher, etwa 10 cm langer „Kontaktstern“^ in 
Fig. 1 abgebildet, soil den Qaerschnitt des Yerbrennung- 
rohrs ziemlicli aiisfiillen, das Platinblech sei etwa mm 
stark. Dieses 
Blech ist um 
so "vvirksamer^ 
je dtinner es 
ist^ ein diinner 
Stern ist aber weniger haltbar und verliert leicht seine 
Form^ namentlich die besonders wirksamen, scharfen 
Kanten und Ecken. Die Yerbrennung geschieht haupt- 
sachlieh an den vorderen, der Substanz zugewendeten, 
scharfgeschnittenen Kanten. Man kann sich davon leicht 
iiberzeugen, wie von der ^Virksamkeit des Platinblechs 
iiberhaupt, wenn man den horizontal gehaltenen Stern 
in einer Bunsenflamme zum Gliihen erhitzt und plotzlich 
die Flamme durch momentanes Zusammendriicken des 
Gasschlauchs ausloscht. Der Stern gliiht im Gasstrom 
weiter, selbst dann, wenn er schon etwas abgekiihlt war. 
Sehr diinnes Blech kommt dabei wieder leichter zum 
Gliihen und entziindet auch das ausstromende Gas 
leichter, als starkes. Wenn sich das Gas oft auch an 
dem horizontal gehaltenen Sterne nicht mehr entztinden 
will, so tritt meist noch Entzilndung ein, wenn man den 
Stern senkrecht aufrichtet, so dafi das Gas gegen die 
scharfen Kanten stromt; auch hier iibertrifft das diinne 
Blech das dickere. 

Der Yorgang eignet sich als Vorlesungsversuch, 
um die katalytische Kraft des Platins in einfacher Weise 
vorzufllhren. 

Um auf der ganzen Lange des Sterns solche scharfe 
Kanten, die im Yerbrennungsrohre dem Sauerstoffstrom 
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entgegenstelieiij an mehreren Stellen zii liaben^ kaim man 
die einzelnen Bleclistreifen senkrecht zur Langsrichtung 
einschneiden und den mittleren Teil, wie das aus der 
Fig. 2 ersiclitlick ist, beiseite biegen. 

Die katalytische Kraft des Platinsterns durch Pla- 
tinieren zu steigern, wie es fiir die Elektroden bei Leit- 
fahigkeitsbestimmungen nach Kohlrausch^s Vorsclirift 

iiblich ist, hat 
sich fiir die 
Elemeiitarana- 
lyse nicht er- 
zieleii lassen. 
Es kommt noch hinzu, dah der zarte, rauhe Uberzug, 
der bei Leitfahigkeitsbestiinmimgen mechaniscli nicht 
weiter beanspruclit wird, durch das iinvermeidliche Be- 
rilhren beiiu Heraiisnehmen aus dem Eohr, Wiederein- 
bringen, beiin Abspiilen iisw. sebr bald abgenutzt wird. 

Das Platin kann beim Verbi'ennen soldier Stoffe, 
die vielleiclit auch niir in Spuren fliiclitige Metalle wie 
Blei, Zinn, Zink, Arsen usw. euthalten, unwirksam werden. 

Eiu so „vergifteter“ Stern laBt sich durch Aus- 
kochen mit starker Salzsiiure nicht immer wieder bis 
zur vollen Wirksanisamkeit regenerieren. Am meisten und 
am leichtesten wird ein Platinstern bis zur volligen Un- 
brauohbarkeit geschadigt, wenn er in gliihendem Zu- 
stande mit Bleisuperoxyd in Berlihrung kommt, er er- 
langt dann seine voile Wirksamkeit auch durch Be- 
liandeln mit Saure nicht wieder, s. a. S. 70. 

Der Kontaktstern liegt etwa in der Mitte des Ver- 
brennungrohrs, eher dem hinteren Ende etwas zugeschoben. 
Der hintere Teil des Rohrs dient zur Aufnahme des 
Porzellanschiffchens mit dem zii verbrennenden Stoff, 
in folgendem oft nur schlechtweg „Substanz“ genannt, 
im vorderen werden die Porzellanschiffchen mit den Ab- 



Pig. 2. 
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sorptionsmitteln, namlicli Silber fiir die Halogene; Blei- 
superoxycl fiir die Oxyde des Stickstoffs uud des Scliwefels, 
aiifgestellt. 

5, Die Absorptionsapparate schliefit man an das 
vordere Ende des Yerbrennungrolirs an, sie werden an 
einem wagerechten Glas- oder Messingstabe mit ver- 
schiebbaren Messingbakcben aufgehangt. 

Zur Aufnahme des Wassers dient ein U-formiges 
Chlorkalzinmrobr, dessen Schenkel mit eingeriebenen 
Glasstopfen verschlieBbar sind. Das dem Verbrennnngs- 
robre zugewendete Ansatzrohr ist zu einer Kugel aiif- 
geblasen, die im Innern uoch eine ebenfalls dem Ver- 
brennungsrobre zugewendete Glasspitze triigt Sie dient 
dazu, dem verdicbteten Wasser den Zutritt zum Cblor- 
kalzium zn erscbweren. Da bis zum Wagen aus dieser 
Engel und dem sich anscbliefienden Ansatzrobre Yasser 
verdunsten kann, so muB beim Aufbewabren dieses An¬ 
satzrohr nocb besonders gescblossen gehalten werden. 
Das fiir diesen Zweck gebrauchbche kurze Endcben 
Gummiscblaucb, das auf der einen Seite mit einem 
Stiickchen Glasstab verstopft wird, verscbmutzt leicht 
das Glasrobr und scbiitzt liber dies nicbt sicber vor 
Wasserverlust. Besser ist schon ein sorgfaltig gefeilter 
und geglatteter, kleiner Korkstopfen, der natiirlicb 
wabrend des Wiigens entfernt w^erden muB. Am besten 
ist ein gut eingeriebener kleiner Glasstopfen, den man 
auch beim Wagen am Apparate belaBt. Wabi'end der 
Verbrennung legt man ihn, um ihn nicbt zu verlieren, 
vorn in das Verbrennungsrohr binein. 

Das scharf getrocknete, porose Cblorkalzium ist be- 
kanntlicb ein ausgezeicbnetes und fiir die Elementar- 
analjse das beste Absorptionsmittel fiir Wasser. Daber 
wird der groBte Teil des Wasserdampfs schon von den 
ersten Cblorkalziumstucken zuriickgebalten, diese zer- 
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fliefieii dabei, erstarren aber wieder, wenn sie die ilirem 
Kristallwassergehalte entsprechende Wassermenge auf- 
genominen liaben, imd kbnnen dadurch, walirend das 
iibrige Chlorkakium iiocli vollkommen trocken ist, so- 
gar den ganzen Querschnitt des Rohrs verstopfen. Um 
diesem Ubelstande zii begegnen^ wird der dem Ver- 
brenniingsrohr ziigewendete Sclieiikel des Chlorkalzium- 
rohrs nicht ganz gefiillt^ sondeni eiii Raum von 1—2 cm 
freigelassen. Man legt daiin einen kleinen Wattepfropf 
auf das Chlorkalziuin, dariiber eiiiige grobe Stticke und 
fullt den Raum daneben mit Watte aus. Diese grobeii 
Stticke halten schon den grbfiten Teil des Wasserdanipfs 
zurlick, Soliald sie dalier nach einer Reihe von Ver- 
brennnngen zu zerflieBen beginnen^ werden sie initsamt 
der ebenfalls feiicht gewordenen, Watte entfernt und in 
derselben Weise erneuert. Eine Neuftillung des ganzen 
Rohrs oder ein Trocknen des herausgenommenen Rohr- 
inhalts wird dann erst nach sehr langer Zeit einnial 
no tig. 

Beim Fiillen des Chlorkalziumrohrs — iibrigens 
aueh der spliter zu beschreibenden Natronkalkapparate 
— ist mit besonderer Sorgfalt darauf zu achten^ daB 
keiii Staub in die Ansatzrbhrchen, namentlich nicht in 
das dem Yerbrennungsrohr abgewendete, hineingelangt; 
denn hier ziirtickbleibende Spuren ziehen aus der Luft 
Feuchtigkeit an, die dann vor der Yerbrennung mit- 
gewogen wird. Wahrend der Yerbrennung fiihrt der 
scharfgetrocknete Gasstrom diese Feuchtigkeit in den 
Natronkalkapparat, wo sie festgehalten, mitgewogen und 
als Rohlensaure berechuet wird. 

Am besten verhindert man das Hineinstauben in die 
Ansatzrdhren der Chlorkalzium- und Natronkalkapparate, 
wenn man vor dem Fiillen die Ansatzrohrchen beider- 
seits, d. h. innen und auBen, mit kleinen Wattepfropfchen 
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versclilieBt^ die man hernach wieder entfernt. AulSerdem 
versaume man nach dem Fiillen nie, das Innere der 
Rolirchen erst mit einein feuchten, dann mit einem 
trocknen Eollclien ans FlieBpapier sorgfiiltig auszu- 
wischen und sich mit der Liipe zii iiberzeugen, daB kein 
Staubclien melir darin haftet. Uberhaupt sind niclit nnr 
nacli beendeter Fiillung, sondern aucli 'wahrend des Ge- 
brauchs von Zeit zu Zeit die Ansatzrbhrchen samtlicher 
Apparate mit der Lnpe aiif Staub zu priifen und wenn 
notig^ zu reinigen. 

Audi Staub, der nach beendetem Fiilleu aiuGen an 
den Apparaten liaften bleibt, kann in alinlicher Weise 
sdiaden; man wisclit daher nach beendeter Fiillung die 
Apparate auch aufien mit feuchtem FlieBpapier ab oder 
bringt sie, indem man die Ansatzrbhrchen mit den Fingern 
zuhalt, einfach gut verschlossen unter die Wasseideitung 
und trocknet sie danach mit einem weichen Tuche sorg- 
fiiltig ab. 

TJm zu verhindern, daB wahrend der Verbrennung 
durch den vielleicht einmal sehr heftig werdenden Gas- 
strom Staub mitgerissen und in den Ansatzrbhrchen ab- 
gelagert wird, fiiile man die innere Hbhlung der Glas- 
stopfen sowohl der Chlorkalziumrbhren, wie auch der noch 
zu beschreibenden Natronkalkapparate locker mit Watte an. 

Das aus dem Handel bezogeiie, gekbrnte Chlor- 
kalzium enthalt oft, obgleich es auBerlich trocken er- 
scheint, nicht unbetrachtliche Mengen Feuchtigkeit; man 
tut daher gut, es unmittelbar vor dem Gebrauch zu 
priifen, indem man eiiie kleine Menge in einem trocknen 
Eeagenzglase iiber freier Flamme vorsichtig erhitzt. 
Verdichtet sich an den kalten Teilen des Eohres Wasser 
in Tropfen, so muB das Chlorkalzium noch einmal ge- 
trocknet werden, indem man eine angemessene Menge 
in ein sehr weites, langes und mit der Miindung etwas 
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schrag nacli unteii in eine Klammer eingespanntes Reagenz- 
glas fiillt iind so lange durch Eespiilen mit einer Flamme 
erhitzt; bis keine Wasserdampfe mehr sichtbar sind. Das 
Entweiclien desWassers wird gefordert und dasTrocknen 
bescbleunigtj wenn man durch das Rohr mit einem bis 
zum Boden reichenden engen Glasrohr trockne Luft oder 
Sauerstoff leitet. Man laBt dann in diesein Gasstrom 
etwas erkalten, und fiillt dann noch moglichst heiB in 
das Chlorkalziumrolir ein. Das zum Auffangen und 
Wagen des Wassers bestimmte Chlorkalzium mufi noch 
etwas langer im Kohlensaurestrom beliandelt werden^ 
weil es beim Erhitzen Salzsaure abgespalten haben und 
dadurch alkalisch geworden sein kann, so dafi es bei der 
Verbrennung Kohlensaure zuriickhalten wiirde. Am 
besten laBt man einige Zeit, nicht unter einer Stunde, 
einen langsamen Kohlensaurestrom hindurchgehn, schlieBt 
dann die Hahne und laBt uber Nacht stehn. Die 
Kohlensaure hat dann Zeit, auch die groBen Stiicke zu 
durchdringen. Am andern Tage wird die Kohlensaure 
durch trockne Luft oder Sauerstoff ersetzt. Da es prak- 
tisch ist, einige so vorbereitete Chlorkalziumrohren vor- 
ratig zu halten, so hangt man die noch mit Kohlensaure 
gefiillten Eohren an das letzte Rohr bei einer Ver- 
brennung an, wobei die Kohlensaure durch den unver- 
brauchten Sauerstoff allmahlich verdrangt wird. Jedeu- 
falls rauB der Sauerstoff sehr lange durchgeleitet werden, 
damit die Kohlensaure auch sicher aus den Poren des 
Chlorkalziums vertrieben wird. 

Die Verbindung des Chlorkalziumrohrs mit dem 
Verbrennungsi’ohre geschieht durch einen guten Kaut- 
schuk- oder Korkstopfen, der nur fiir den ei’sten Ge- 
brauch ein bis zwei Stunden bei 100® getrocknet mrd. 
Das Trocknen wird spater unterlassen^ der Stopfen viel- 
mehr sofort nach jeder Verbrennung in den Exsikkator 
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getan. Genau ebenso wird aiich der hintere Stopfeii 
lieliandelt, durch den der Sauerstoff in das Verbrennungs- 
rohr eintritt. Werden tliglich Verbrennnngen gemacht, 
so ist jedesmal wiederholtes besonderes Trocknen auch 
dieses Stopfens uberfliissig* 

Die bei der Verbrennung gebildete Kohlensaure 
wird durch gekdrnten Natronkalk in gewogenen, eben- 



falls mit eingeriebenen Glasstopfen verschlossenen Appa- 
raten zuriickgehalten. 

Von diesen Natronkalkapparaten hat sich auBer den 
gewbhnlichen, natxiiiich mit Glashahnen versehenen, 
U~Rohren die sogenannte „Ente“ und der „Stempeh‘ 
besonders bewahrt. Die Ente^ Fig. 3, besteht aus einem 
in der Biegimg erweiterten U-Rohr mit eingeriebenen 
Glasstopfen und Ansatzrohren. Die Erweiterung hat 
einen flachen Boden, so dah sich der Apparat bequem 
auf die Wage stellen laBt. 

Der Stempel^ Fig. 4, der nach den Seiten weniger 
ausladet und daher auch auf einer kleinen Wage, ohne 
irgendwo anzustoBen, Platz findet, besteht aus einem 
zylinderformigen Gefafie mit flachem Boden. Aus dem 
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nur wenig gewolbtem Deckel wachseii zwei Glasrolireii her- 
aus^die mit eingeriebenen Glasstopseln und seitlichen^natiir- 
lich in Oliven endigenden Ansatzrohrchen versehen sind. 
Die eine dieser senkrechten Glasrohren^ und war die, durch 
die der Gasstrom eintreten soli, reiclit bis auf den Boden des 
Gefiifies, die andere endet iinmittelbar miter der Decke. 

Jeder dieser Apparate kann 15—20 gr Natronkalk 
aufnehmen, so dafi eine Fiillung fiir 20—30 V^erbreii- 

nungen ausreiclit. Da sicli 
der Natronkalk bei der Auf-* 
nalime von Kohlensaure et- 
was ausdehnt, so diirfen die 
Apparate, um ein Bersten 
zu verhindern, niclit zu fest 
gefiillt werden, indem man 
dem lockeren Pnlver et- 
was Watte oder Glaswolle 
beimisclit. 

Da ferner ganz trockner 
NatronkalkKolilensaurelang- 
samer und in geringerer Menge 
aufnimmt, so muB er vor dem Einfullen auf seinen Wasser- 
gelialt gepriift werden, indem man eine kleine Menge, 
wie das sclion beim Olilorkalzimn besclirieben wurde, 
S. 27, in einem trocknen Eeagenzglase liber freier Flarame 
erhitzt. Sclieidet sich an dem kalten Ende des Rohrs 
nur ein scliwacher Haucli oder gar kein Wasser ab, so 
muB der Watronkalk befeuchtet werden. Der fiir eine 
Fiillung mit etwa 1 ccm Wasser befeuchtete Natronkalk 
wird mit einem Pistill bis auf GraupengroBe zerkleinert, 
hiermit jedoch nur die mittlere Holilung derEnte oder der 
Stemjiel selbst gefiillt, und zwar so lockei', daB man den In- 
lialt nocli hill und her schiitteln kann. Die beiden senkrech¬ 
ten Rdhren erlialten nur grobe, iiicht angefeuchtete Stlicke. 
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Die Xeufiillung der erschdpften Apparate wird 
manchmal dadurch erscliwert^ dafi der verbrauclite 
Xatronkalk zusammenbackt und sieli dann iiur schwer 
von den Wanden entfernen laBt, Am besten fiillt man 
den gauzen Apparat, nachdem man die Hiihne heraus- 
genommen bat, mit salzsaurebaltigem Wasser und legt 
ibn liber Xacbt in eine mit derselben Fliissigkeit ge- 
fiillte Porzellanscbale; die ganze, dann zu einem diinnen 
Scblamm aufgeweicbte Masse laBt sicb leicbt ausgiefien 
imd wegwascben. 

An die ^Ente^^ oder den „Stempel“ wird ein eben- 
falls mit JSTatronkalk gefiilltes, mit eingeriebenen Glas- 
stdpseln verscbbeBbares U-Eobr angeschlossen; es soli 
die letzten Spuren von Koblensiiure und die Feucbtig- 
keit festbalten, die von dem Gasstrom aus Ente oder 
Stempel mitgefiibrt wird. Betriigt die Gewicbtzunabme 
dieses U-Rohrs mebr als einige ]Milligramme, so wird 
dadurcb angezeigt, daB der groBe Xatronkalkapparat er- 
schopft ist und neugefiillt werden mufi. Damit das 
zweite Eobr wahrend der Verbrennung keine Feuchtig- 
keit verliert, wird der zweite, dem Verbrennungsrohr 
abgewandte Schenkel mit gekdrntem Chlorkalzium gefiillt. 

Natronkalk und Chlorkalzium in demselben Eobre 
schlieBen sicb eigentlicb gegenseitig aus, well der erste 
flir die sicbere Absorption der Kohlensaure feucbt, das 
Chlorkalzium aber fiir die sicbere Absorption des Wassers 
trocken sein muB. Es wird daher allmahlicli das Wasser 
von dem Natronkalk zu dem Chlorkalzium wandern, bis 
dieses eine gewisse Menge Feucbtigkeit aufgenommen bat, 
dann ist man aber nicbt mebr sicher, daB nun noch alles 
AYasser festgehalten wird. Man muB daber von Zeit zu 
Zeit das Chlorkalzium aus diesem Rohre berausnebmen, 
im Reagenzglase erbitzen, bis es alle Feucbtigkeit ver- 
loren bat, und dann wieder einfiillen. Hier ist es natiir- 
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lich gleichgiiltig, weiin das Chlorkalzium clabei etwas 
Salzsaure verlieren und alkalisch werden sollte. Man kann 
die beschriebeneUnbequemlichkeit dadurch vermeiden, daB 
man das U~Robr ganz mit Natronkalk anfiillt und noch 
ein gewogenes U-Eolir mit Chlorkalzium anfiigt; aller- 
dings hat man dann bei jeder Verbrennung zwei Wa- 
gungen mehr, man muBte denn dieses Chlorkalziumrohr, 
was sehr gut angeht^ von so kleiiien Ausmessuugen und 
daher geringem Gewichte wahlen, dafi man es mit dem 
Natronkalkrohre zusammen auf die Wage legen kann. 

Endlich kann man sich dadurch helfen, daB man 
den einen Schenkel des U-Eohrs mit einer Einscliniirung 
versieht, die einen eingeriebenen Glashahn tragt (s. Fig. 5). 
Die kleinere Abteilung wird dann mit Chlorkalzium ge- 

fiillt und der Zwi- 
schenhahn nur wiih- 
rend der Verbren¬ 
nung geoffnet.AuBer- 
dem noch ein nicht 
gewogenes Chlor- 
kalziiimrohr zum 
Schiitze gegen etwa 
von rtickwarts ein- 
tretende Feuchtig- 
keit einzuschalten, 
hat sich als iiber- 
fliissig erwiesen, da 
wahrend der ganzen Verbrennung ein lebhafter Gas- 
strom durch die Apparate streicht, der ein Eindringen 
von Feuchtigkeit von dieser Seite verhindert. 

Den SchliiB macht eine kleinej mit etwa l^/^iger 
Palladiumchloriirlosung gefiillte Waschflasche, die die 
Starke des den ganzen Apparat durchlaufenden Gas- 
Stroms zii erkennen gestattet. Da es sich wahrend der 
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Verbrennung um den Yergleich des ein- und aiistreten- 
den Gasstroms handelt, so muB das in die Palladium- 
losung eintaucbende Eohrende eine so groBe Offnung 
haben, daJS aiis ilim Gasblasen moglicbst derselben GrdBe 
austreten, wie aus dem in die Schwefelsaure des Trocken- 
turms eintauchenden Eohre. Dieses Eohr muB jedoch 
eine etwas kleinere Offnung haben, als das Eolir in der 
Palladiumlosung, weil die bei gleichem Driicke durch 
die scbwerere Fliissigkeit tretenden Gasblasen aus bier 
nicbt weiter zu erorternden pbysikaliscben Griinden 
kleiner sind, als die durcb die leicbtere Fliissigkeit 
tretenden. 

Durch eine Triibung der Palladiumcblorilrlosung 
wird unvolllvommene Verbrennuag angezeigt; Analjsen 
bei denen solcbe Triibung eintritt, sind zu verwerfen. 

Die Palladiumlosung wird zweckmaBig wie folgt 
bergestellt: Man iibergieBt etwa 1 g remes kaufiicbes 
Palladiumcbloriir (Merck) mit etwa 100 corn kaltes 
Wasser^ liiBt unter oft wiederboltem Umscbiitteln einige 
Zeit steben^ und fiitriert von der Fliissigkeit je nach Be- 
darf klar, fiir jedes Fliiscbcben etwa 15 ccm. Die ur- 
spriinglicbe Losung wird alsbald mit kaltem TTasser 
wdeder aufgefuUt, so lange nocb ungelostes Palladium¬ 
cbloriir vorbanden ist. Man reicbt unendlich lange mit 
einem Gramm Palladiumcbloriir aus. 

Hat sicb bei einer miBgliickten Verbrennung einmal 
die Fliissigkeit durcb ausgescbiedenes Palladium ge- 
schwarzt oder getriibt^ so ist sie sofort in das Vorrat- 
gefaB zuriickzufilterieren, das Flascbcben zu reinigen und 
neu zu fiillen; in einem nicbt ganz sauberen GefaBe 
kann man eine scbwache Triibung nicbt erkemien. Oft 
scbeint die Fliissigkeit klar, wabrend sicb an ihrem 
oberen Eande ein scbwarzer Eing abgelagert bat, der 
natiirlicb nur in einem blanken GefaBe sichtbar wird, 

Dennstedt, Elementaraualyse. 3. Auflage. 8 
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s wenn man es etwas neigt. Ein solcher Eand 
lich ebenfalls sorgfaltig zu beseitigen. 
inge Spuren unverbraniiter Gase, gewobnlicb 
sydj "werden bei schnellem Gasstrome nicht 
cher durch Triibung der Fliissigkeit selbst oder 
m scbwarzen Rand angezeigt, woH aber, wenn 
I untere Ende des GlasrohrcbenS; aus dem die 
3 Waschflascbe verlassen, durcli einen Tropfen 
fit; indem man das ganze GefaB einige Male 
1 und her schiittelt; dieser Tropfen steigt dann 
der Yerbrennung in dem Rdhrchen auf und 
ind triibt sich selbst bei den geringsten Spuren 
ilenoxydj das von alien in Betracht kommenden 
m schwersten angezeigt wird. 

3 Rohren der bis jetzt bescliriebenen Apparate, 
h Gummischlauch miteinander verb unden werden, 
enau dieselbe Weite^ so daB man nur eine Sorte 
L ndtig hat und nie in die Verlegenheit kommt, 
\s mit einem weiten Rohre verbinden zu rniissen. 
* zur Verbindung der Apparate bestimmte Schlauch 
dem ersten Gebrauch in kurzen Enden bei 100® 
men und dann dauernd im Exsikkator aufzu- 
n. Da trockner Gummischlauch aus der Luft 
en Eeuehtigkeit aufnimmt und gelegentlich nach 
ieder abgibtj so sind die Apparate stets so zu 
m, daB sich die Glasrdhren im Schlauch un- 
r beriiliren. 

b getrockneter Gummischlauch laBt sich nur 
uber die Glasrohren ziehn und noch schwerer 
endeter Yerbrennung entfernen, so daB das Aus- 
•nehmen der Apparate manchmal zur Qual wird. 
Ubelstande wird, wie schon mehrmals kurz er- 
dadurch abgeholfen, daB die Enden der Glas- 
an den Apparaten etwas zugespitzt und hinter 
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der stumpfen Spitze zu einer Olive aufgeblasen werden; 
natiirlich darf die liciite Ti'eite der Roliren dadurch nur 
so weit vereDgert werden, daB man zur Eeinigung noch 
immer bequem mit zusammengerolltem Fliefipapier liinein- 
gelangt. Selbst ganz troekner und verhaltnismaBig enger 
Gummischlauch laSt sich auf so zubereitete Rohren be¬ 
quem aufscbieben, zumal wenn man das betreffende Ende 
oinige Augenblicke zwisclien den natiirlich trocknen 
Handen rollt, umgekehrt macht auch das Abziehen der 
Schlauche, wobei wohl noch leichter einmal ein Rohr 
zerbrochen wird, ebensowenig Schwierigkeit. Es ist da- 
her giinzlich iiberfiiissig und es mufi auch unter alien 
Umstanden vermieden werden, bei der Zusammensetzung 
der Apparate in die Verbindungschlauche zu. hauchen 
oder zu blasen. 

Dort wo zwei Apparate unmittelbar miteinander 
verbunden werden sollen, mlissen im Innern des Schlauchs 
die Ansatzrohrchen Glas an Glas stolen, auch darf der 
Gummischlauch nur so lang sein, dafi er nur eben ilber 
die Olive hiniiberreicht und sich unmittelbar dahinter 
glatt und enge an das Glasrohi’ anschmiegt. 

Da die Absorptionsapparate samtlich durcli ein- 
geriebene Glasstopfen luftdicht abgeschlossen werden 
und da sie ohne Neufullung fiir zwanzig bis dreiBig, 
auch wohl mehi’ Verbrennungen ausreichen, so fiillt 
man sie am besten schon vor der ersten Wagung mit 
Sauerstoff; man hat dann wie auch bei spateren Yer- 
brennungen, nicht mehr notig, am SchluB den Sauerstoff 
durch Luft zu ersetzen, sondern man wagt die Apparate 
immer mit Sauerstoff gefiillt. Auf diese Weise wird auch 
ein zweiter Trockenapparat und Gasbehalter fur die Luft, 
die den Sauerstoff sonst nach der Verbrennung wieder 
zu ersetzen hat, iiberfliissig. Sorgfaltig aufbewahrte, mit 
gut eingeriebenen, stets verschlossen gehaltenen und mit 

3* 
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einem Fett h a u ch e verseheneChlor- 
kalziumrohren und Natronkalk- 
apparate bekalten monatelang ihx- 
Gewicht; Bewels^ daB der Sauer- 
stoff nicht hinaus diffundiert und 
keine Luft eintritt. Die Zeit- 
ersparnis bei der einzelnen Ver- 
brennung dadurch^ daB der Er- 
satz des Sauerstoffs diirch Luft 
umgangen wd, ist sehr betraclit- 
lich. 

Bei alien Apparaten mit Aus- 
nahme des ersten Chlorkalziuni- 
rohrs^ aus dessen Kiigel nacli der 
Wagung sicli fast iminer etwas 
Wasser lierausschleudern laBt, ist 
daher das Endgewicht nach der 
Verbrennung gleicli das Anfangs- 
gewicht fiir eine neue; die Ge- 
wichte sind demnacli nur nachzu- 
priifen^ was wiederum Zeitersparnis- 
bedeutet. 

Durch ein friscli gefiilltes Clilor- 
kalziumrolir laBt man wie lib lich, 
iim etwa beim Erhitzen entstan- 
denen Atzkalk unschadlicli zu 
machen, einen langsamen Strom^ 
von Kohlensaure-gehn. Nachdem 
man, wie scbon erwahnt, die ein- 
geleitete Kohlensaure einige Stun- 
den bei geschlossenen Habnen hat 
einwirken lassen, ersetzt man sie- 
nicht durch Luft, sondern gleich 
durch Saiierstoff, wobei man auch 
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gleich, wenn erst die Kolilensaure haaptsachlicli vertrieben 
ist, friscli gefiillte Natronkalkapparate vorspanneii kann. 

Den ganzen Aufbau und die Zusammenstellung der 
Apparate gibt Fig. 6 wieder. 

Es muJS zum SclilnB noch an die alte Liebigsche 
Beobaclitung erimiert werden^ dafi der nnmittelbar nach 
der Verbrennung auf die "Wage gebrachte Kaliapparat 
wahrend der ersten Viertelstunden oft um mehr als 5 mg 
zunimmtj diese Ziinahme wird bekanntlicli von Liebig 
durch die Verdichtmig von Wasserdampf auf der AuJSen- 
oberflaclie erklart. Das ist aber jedenfalls nicht der 
einzige Grand, vielmelir ist das schwankende Gewiclit, 
iibrigens and vielleicht in noch hblierem MaBe auch des 
Chlorkalziumrolirs, von der schwankenden Temperatiir 
der Apparate abhangig. 

Dieser Ubelstand zeigt sick bei den Natroiikalk- 
apparaten in noch hoberem MaBe, denn der Teniperatur- 
ansgleich geht in dem mit Fliissigkeit gefiillten Liebig- 
schen Kaliapparate verhaltnismiiBig schnell vor sich, 
wahrend ein durch die ganze Masse, vielleicht durch 
heftigeKohlensaureabsorption warmgewordener, mit festem 
Stoff gefiillter Natronkalkapparat dazu naturgemaB langere 
Zeit gebraucht, weil der durch Stromung veriirsachte 
Ausgleich wegfallt. 

Streng genommen sollen daher alle Wagungen nicht 
nur bei annahernd derselben Temperatur ausgeflihrt 
werden, die Apparate miissen auch durch und durch 
diese Temperatur angenommen haben. Das ist nament- 
lich im Winter dann kamn zu erreichen, wenn die 
Apparate die Naclit tiber in ungeheiztem Zimmer standen 
und bald nach erfolgter Heizung, wenn wohl das Zimmer, 
noch nicht aber die Apparate vollig durchwarmt sind, 
auf die Wage gebracht werden. Auch die Wage muB 
bereits die Temperatur des Zimmers angenommen haben. 
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Man wird daher am besten die Apparate dauernd 
neben der Wage in dem moglichst gleichmaBig warm 
gehaltenen, im Winter auch wahrend der Nacht geheizten 
Wagezimmer aufbewahren und die Wagung moglichst 
nicht gleich nach der Verbrennnng, sondern am besten 
erst am nachsten Morgen, wo sich der Temperaturaus- 
gleich sicher vollzogen hat, vornehmen. Haben die 
Apparate liber Nacht im ungeheizten Zimmer gestanden, 
so bedarf es je nach dem Temperaturabfall bis drei 
Stnnden nnd dariiber, um zu konstantem Gewichte bei 
mittlerer Temperatur zu gelangen. Man kann diesem 
Ubelstande auch im ungeheizten Zimmer einigermaJBen 
begegnen, wenn man die Apparate liber Nacht in ge- 
eigneten Yorrichtungen, z. B. in doppelten, innen und 
auBeii dick mit Filz beschlagenen Fasten aufbewahrt 
und sie so vor starker Abktihlung schiitzt. 

Hat man nicht Zeit mit der zweiten Wagung bis zum 
nachsten Morgen zuwarten, so kommt man erfahrungsgemaB 
annahernd zu denselben Zahlen, wenn man die Wagung in 
der Zeit von einer halben bis einer Stunde nach der Yer- 
brenimng vornimmt. Da es aber auf jedenFall sichererist, 
diese Wagungen am nachsten Morgen noch einmal nach- 
zupriifen, so sollte man sich unter alien Umstanden, um 
am Beginn einer neuen Analyse nicht behindert zu sein, 
einen doppelten Satz Absorptionsapparate bereit halten 
und die endgllltige Wagung erst vornehmen, wenn die 
Apparate sicher die Temperatur der Umgebung an- 
genommen haben. 

Kurz vor jeder W^ung ist immer einer der ein- 
geriebenen Glasstopfen der Absorptionsapparate flir 
einen Augenblick zum Ausgleich des etwa verschie- 
denen Luftdrucks zu liiften, ohne daB man dabei die 
Apparate langer als notig mit der warmen Hand be- 
rllhrt. Man fasse sie vielmehr moglichst nur mit.zwei 



39 


Fingern an clem Halinsttick an^ dessen Kiicken man 
drehen will. 

Zu unsicheren Gewiohten kann man endlicli kominen, 
wenn man die Apparate, kurz hevor man sie auf die 
Wage setzt^ mit einem seidenen Tuche oder dgl. abwischt^ 
weil dabei statisohe Elektrizitat erzeugt wird^ die das 
regelreclite Schwingen der Wage storend beeinflafit. Am 
besten ist^ wenn man die Apparate peinlicli sauber halt, 
moglichst vor Stanb geschiitzt anfbewahrt und kurz vor 
dem Wagen nicht melir abwischt. 

Das, wie schon S. 19 beschrieben, ausgewaschene, 
mit Fliefipapier ausgewischte, mit destilliertem Wasser 
nachgespulte, abgetropfte und unten mit einem weichen 
Baumwolltuche abgetrocknete Verbrennungsrohr wird im 
Verbrennungsgestell vollig getrocknet, in dem man es 
wie bei einer Yerbrennung mit dem Sauerstoffbehalter 
und den Trockenapparaten verbindet und einen lang- 
samen Sauerstoffstrom hindurchleitet, wahrend man bei 
aiifgesetzten Dachern mit den gleichmaJJig verteilten 
Brennern und dem Flammenrohr auf etwa 2—300® er- 
liitzt. Die etwa notigen, mit Bleisuperoxyd oder Silber, 
wie spater zu beschreiben, beschickten Absorptions- 
schiffclien werden schon vor Beginn des Erhitzens in 
den vorderen Teil des Bohrs an die richtige Stelle ge- 
schoben und so mitgetrocknet. Da lufttrockenes Blei¬ 
superoxyd meist betrachtliche Mengen Feuchtigkeit ent- 
hillt, die es nur langsam und bei ziemlich hoher Tempe- 
ratur vollstandig abgibt, so muh der vordere Teil des 
Bohrs besonders stark bis 320® und nicht zu kurze Zeit 
erhitzt werden, was, wie wir spater sehen wei’den, s. S. 67, 
noch aus einem anderen Qrunde notig ist. 

Die vordere Offnung des Bohrs wird dabei, wenig- 
stens znm SchluB, wahrend das Bohr noch heifi ist, mit 
einem Chlorkalziumrohr und am besten mit demselben 
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Stopfen, der spater auch bei der Verbreuiiuiig dieneii 
soil, versclilossen. Naehdem das getrocknete Eohr auch 
im Sauerstoffstrom erkaltet ist, ist es zur Verbrennung 
fertig. 

Auch auf die Beschaffenheit uud das Trocknen des 
hiuteren Stopfens ist Obacht zu geben; er ist immer 
mitzutrocknen, indem man auch den hinteren Teil des 
Bohrs geniigend warm werden liiht, namlich so warm, 
wie er auch bei der Verbrennung wird. Da bei langem 
Gebrauche Kautschuk- wie Korkstopfen porbs und 
briichig werden, auch zusammenschrumpfen, so kann sich 
im Stopfen selbst, wie auch zwischen Stopfen und Glas~ 
wand Feuchtigkeit ansammeln, die bei nicht geniigend 
hohem und langem Brhitzen zuriickbleibt; sie muJB noch 
wiihrend der Verbrennung in das vordere Chlorkalzium- 
rohr getrieben werden, was nicht immer leicht gelingt. 

Es kann demjenigen, der die Methode zum ersten 
Male benutzt, namentlich aber beim Unterrichte, nicht 
dringend genug empfohlen werden, den neu zusammen- 
gebauten Apparat durch einen blinden Versuch zu priifen, 
indem man wie bei einer Verbrennung, aber ohne Sub- 
stanz verfahrt, d. h. die gewogenen Absoi’ptionsapparate 
vorschaltet und ein bis zwei Stunden einen mafiigen 
Sauerstoffstrom durch das entsprechend ei’hitzte Rohr 
hindurchleitet; die Gewichtzunahme des Chlorkalzium- 
rohrs darf dabei 2, und die Gewichtzu- oder -abnahme 
der Natronkalkapparate nicht iiberschreiten. 

UbermaJJige Gewichtzunahme des Chlorkalziumrohrs 
beruht gewohnlich auf ungentigendem Austrocknen des 
Verbrennungrohrs, namentlich der Bleisuperoxydscliiff- 
chen, ferner auf der schlechten Beschaffenheit oder dem 
sorglosen Aufbewahren der Verbrennungstopfen oder der 
Erschbpfung, d. h. zu groBer Feuchtigkeit oder Unsauber- 
keit des hinteren Chlorkalziumrohrs u. ahnL 
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Gewichtzunahme der JSTatronkalkapparate kami ent- 
stehen durch zu groJBen Feuchtigkeitsgehalt des vordereii 
Clilorkalziumrohrs, denn ein scharf getrockneter Luft- 
Strom fiihrt schon aus maBig feuchtem, scheinbar ganz 
trockenem Chlorkalzium Feuchtigkeit fort. Das Gleiche 
gescliieht dureh Chlorkalziumstaub im zweiten Ansatz- 
rohrcken des Clilorkalziumrohrs. Beim Stehen an der 
Luft zieht dieser Staub Feuchtigkeit an und gibt sie 
ebenfalls an den trockenen Gasstrom wahrend der Ver- 
brennung ab. 

Gewichtabnahme der Natroiikalkapparate kann ein- 
treten, wenn das Chlorkalzium des am Ende des ganzen 
Apparats befindlichen Natronkalkapparats oder des mit- 
gewogenen besonderen Chlorkalziumrohrs zu feucht ge- 
worden ist und Feuchtigkeit abgibt oder wenn sich am 
Ansatzrohr des zweiten hTatronkalkapparats oder des 
daran angeschlossenen Chlorkalziumrohrs Chlorkalzium¬ 
staub befindet. Die entsprechenden Ansatzrohrchen siud 
vor der Verbrennung mit der Lupe zu besichtigen, man 
findet dann oft einzelne Kornchen^ die nicht selten zu 
kleinen Trbpfchen zerflossen sind. 

An Stelle' des blinden Versuchs kann man auch 
durch die Analyse eines leicht zu verbrennenden und 
leicht rein zu beschaffenden Stoffes^ z. B. von Rohrzucker, 
die Fehlerlosigkeit des Apparats prtifen; das geschehe 
auch dann, wenn, was selbst dem geschicktesten und er- 
fahrensten Arbeiter zustoBen kann, eine Analyse uner- 
klarlicherweise aus der Reihe fallt. Die Klippen, woran 
eine Elementaranalyse nicht nur nach dieser Methode, 
sondern iiberhaupt, scheitern kann, sind so zahlreich und 
oft durch so leicht zu iibersehende Kleinigkeiten bedingt, 
dafi es nicht selten groBen Scharfsinns und nicht er- 
lahmender Geduld bedarf, um die Ursache zu finden. 
Es ist ein Vorteil der vereinfachten Elementaranalyse, 
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daS die gauze Apparatur klar mid einfach ist, und daU 
sich die eigeutliclie Verbrennung dem Auge siclitbar 
vollzielit. Endlicli kann aiich ein etwa verbleibender 
E-iickstand, z. B. nicht vermutete Asche^ alsbald bemerkt 
und naher geprlift werden. 

Man sieht ohne weiteres, daB fiir den Aufbau der 
Apparate und fiir die Ausfilhrung der Analyse ein be- 
sonderer Verbrennungstisck oder gar ein besonderes 
Verbrennimgziminer ganzlich iiberfliissig ist. Immerhin 
beansprucht der ganze Apparat^ auf dem gewdhnlichen 
Arbeitstisch aufgebaut, dock eine Lange von anderthalb 
bis zwei Metern. Dieser Eamn steht nicht immer zur 
Yerfiigungj besonders wenn der Apparat^ was am 
wiinschenswertesten ist, dauernd fertig zum Gebrauch 
aufgestellt bleiben soli. 

Wir haben dalier ein tragbares Universalstativ er- 
sonnen, das sich an beliebigem Orte aufstellen und nach 
Gebrauch wieder beiseite setzen laBt. Wie sich aus der 
Abbildung, Pig. 15 auf S. 82, ergibt, vereinigt es samt- 
liclie Apparate auf sehr engem Eaume. 

Auf einer schweren, guBeisernen Platte stehen auf- 
recht, fest eingescliraubt, zwei Eohren, die oben mit 
zwei flachen, nebeneinahder laufenden eisernen Schienen 
und etwa in halber Hohe mit einem wagerechten Gas- 
rohre verb unden sind. 

Die beiden senkrechten Eohren tragen oben die 
beiden eisernen Seitenbleche des schon auf S. 18 
und 86 beschriebenen und abgebildeten, einfachen Yer- 
brennungsgestells mit den entsprechenden Ausschnitten 
zur Aufnahme der eisernen Schienen fiir Yerbrennungs- 
rohr und Daclier. Auf der dicht darunter liegenden, 
doppelten Langsschiene laufen die Brenner und das 
Plammenrohr wie bei dem auf Seite 81 Fig. 14 be¬ 
schriebenen und abgebildeten festen Gestell, nur tragen 
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die Brenner hier kein seitlich gebogenes Sclilaiichansatz- 
stiickj sondern dieses verlauft in grader Linie nach unten, 
bochstens ein wenig schriig gebogen, weil sicli so der 
Schlauch am einfachsten, ohne zu Imicken^ in Bogen 
legt, imd man beim Bewegen der Brenner so am wenig- 
sten vom Schlauch behindert wird. Aiis demselben 
Grunde sind die Schlauchansatzstiicke am mittleren 
Gasrohr — man bedarf deren vier^ fiir die spater zu 
beschi^eibende Stickstoffbestimmimg noch einen fiinften, 
der aber nach der entgegengesetzten Eichtung weist — 
im schragen ^Vinkel nach oben geneigt. Der Ansatz- 
stutzen fiir die Gaszuleitung zeigt nach unten, wo sich 
auch am besten der GasauslaB befindet. Das ganze 
Gasrohr laBt sich iibrigens um seine Liingsachse drehen 
und somit auch anderen Verh'altnissen anpassen. 

Ein drittes senki'echtes eisernes Eohr, das sich seit¬ 
lich riickwarts^ nahe der einen Ecke der Grundplatte be- 
findet^ auf der Zeichnung links, tragt etwa 32 cm von dieser 
ein eisernes Elreuz mit federnden Armen zur Aufnahme 
des Trockenturms. Die Druckflasche steht auf einem, 
am Ende des senkrechten Eohrs angebrachten, zweiten 
eisernen Ejreuz, etwa 75 cm vom FuBboden. Die Sauer- 
stofflasche hat ihren Platz auf der eisernen Grundplatte. 

An dem in der Abbildung rechts stehenden, verti- 
kalen Eohr ist unterhalb der eisernen Stiitze rechtwinklig 
ein Eisenstab mit einem kleinen Holztische zur Auf¬ 
nahme verschiedener Utensilien angebracht. Aus dem 
Tische wachst ein senkrechter Eisenstab, woran sich an 
einer Bdammer der wagerechte Balken fiir die Absorp- 
tionsapparate und eine federnde Edemme fiir das Palla- 
diumflaschchen befinden. 

Ein Haken an dem senkrechten Eohre dient zum 
Anhangen der Tiegelzange usw. 

Der ganze Apparat kann an beliebiger Stelle im 
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Laboratorium aufgestellt werden, aucli so, was eiii be- 
sonderer Vorzug ist, dafi er an alien Seiteii freisteht 
und zuganglich ist, dazu hat man am besten einen an 
passender Stelle in den FuBboden eingelassenen Gas- 
auslafi. 


II. Das Verfahren. 

Das Verfahren besteht allgemein gesagt darin, dafi 
die Dampfe der allmahlich vergasten Substanz mit der 
zur Verbrennung me hr als ausreichenden Menge Sauer- 
stoff dber das gliihende Platin geleitet werden. Dabei 
darf niemals, auch nicht fiii' einen Augenblick Sauer- 
stoffmangel eintreten, weil sonst unverbrannte Dampfe 
das Platin iibersclireiten, die jenseits, d. h. im vorderen 
Teile des Rohrs, selbst wenn tier nachtrliglicli Sauerstoff 
im UberschuB hinzntritt, nicht mehr vollstandig ver- 
brannt werden. 1st dieser, iibrigens leicht zu ver- 
meidende Fall, der sich durch Schwarzung der vor- 
gelegten Palladiumldsung kundtut, eingetreten, so ist die 
Analyse verloren, man fiihrt sie nur zn Ende, um das 
Rohr fiir die nachste vorziibereiten. ISTur bei unvor- 
sichtigem Erhitzen nnd nur unter besonderen Umstandeii 
und mit gewissen Stoffen kann geschelien, daB sich die 
brennbaren Dampfe in einer langen Rohrstrecke in dem 
Verhaltnisse mit Sauerstoff mischen, daB dieser annlihernd 
zur volligen Verbrennung ausreicht. Dann kann es auch 
zu kleinen Verpuffungen kommen, wobei gewohnlich nur 
das hintere Chlorkalziumrohr herausgedrLickt wird. Ver- 
fahrt man jedoch genau nach Vorschrift, so sind solche 
Unfalle ausgesclilossen, denn sie kdnnen nie eintreten, 
wenn man dafiir Sorge tragt, daB der Eaum, wo die 
Bildung explosiver Gemische iiberhaupt mbglich ist, 
namlich zwisclien Substanz und gliihendem Platinstern, 
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moglichst klein ist^ d. h. also wenn man mit dem zu 
verbrennenden Stoffe so nahe an den Kontaktstern riickt, 
wie ilire Fliiclitigkeit es nur immer gestattet. Es muB 
dabei natiirlicb immer nur eine ganz langsame Vergasung 
vor sicb gehen, denn sonst kann sich sogar jeiiseits des 
Platinsterns ein explosives Gemisch bilden. Tritt das 
ein, wozu allerdings ein boher Grad von TJnachtsamkeit 
gebort^ so kann die Explosion sogar so heftig werden, 
dab das Pobr zersprengt mrd. 

Bei sebr fliicbtigen Stoffen, die im Einsatzrohrcben 
verbrannt ‘werden, ist diese Gefabr noch viel weniger zu 
fiirchten* Bei diesen fiillt man den nicht vom Scbiffcben 
eingenommenen Baum des Einsatzrohrs mit inerten Stoffen 
am besten mit porosem Quarz^ s. S. 61 , vollstandig aus 
uiid verkleinert dadurch den Baum, wo sich ein explo¬ 
sives Gemiscb bilden kann. Urn die Verbrennung mog¬ 
lichst scbon im Innern des Einsatzrohrs vor sich gehen 
zu lassen, labt man den eingeschnittenen Platinstern 
etwas in das Einsatzrohr hineinragen. 

Wer so unachtsam ist, dab ihm unverbrannte Dampfe 
in solcher Menge iiber das Platin gehen, dab es dort 
sogar zu einer Abscheidung von Bub kommt, was tibrigens 
nur bei hochmolekularen, unzersetzt fliichtigen Stoffen, 
die in kleinem Gasvolum eine grobe Menge Kohlen- 
stoff enthalten, moglich ist, der erleidet in der immerhin 
etwas schwierigen und umstandlichen Beinigung des 
verschmutzten Bohrs, vielleiclit auch der vorgelegten 
Absorptionsapparate, gerechte Strafe. Man gliilie dann 
aber nicht etwa das gauze Bohr durch, wie das bei der 
Yerbrennung mit Kupferoxyd ublich ist, sondern man 
wasche es nach Entfernung des Inhalts mit Alkohol aus 
und wische mit Eliebpapier sorgfaltig nach. 
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Die einfache Sauerstoffzufiilirung. 

Mit clem bis jetzt beschriebenen Apparate lassen 
sich alle organischeii Verbindiingerij seien sie leicht oder 
schwei’j mit oder ohne Zersetzung fllichtig, durcliaus zu- 
verlaasig verbrennen, nur hat man das Yerfahren den 
bekannten oder leicht festzustellenden Eigenschaften des 
zn verbrennenden Stoffes anziipassen, Es geniigt^ eine 
kleine Menge davon in einem Eeagenzglase iiber freier 
Flamme zn erhitzen, urn zu sehen, ob die Substanz leicht 
oder schwer, mit oder ohne Zersetzung schmelzbar^ subli- 
mierbar oder fliichtig ist, ob sie sich lebhaft zersetzt oder 
gar verpiifft oder explodiert. Es verlangt sehr wenig 
Erfahrung, den dabei gemachten Beobachtungen das ein- 
zuschlagende Yerfahren anzupassen. 

Der Platinstern liegt gewoiinlich etwa in der Mitte 
des Yerbrennungrohrs, der yordere Eaum bleibt leer 
oder er nimmt bei stickstoff-^ halogen- oder schwefel- 
haltigen Stoffen die noch zu beschreibenden Absorptions- 
mittel auf. 

Die Substanz wird in einem Wageglaschen der in 
Fig, 7 abgebildeten Form, dem sogenannten „chemischen 



Schweinchen", in einem etwa 7 cm langen Porzellan- 
schiffchen, Griff nach yorn, abgewogen und getrocknet. 
Man wagt zuerst zusammen Wageglas und Schiffchen, 
fiillt die Substanz ein, 0,2—0,3 g, wagt wieder und 
trocknet bis zu unyeranderlichem Gewicht im Exsikkator 
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liber Schwefelsiiure oder Phosphorsaureanhydrid oder 
ini Troekenschranke bei 100® oder sonst angemessener 
Temperatur. 

Das AVageglaschen vdri im Exsikkator stets offen 
aiifbewalirt und nur geschlossen, wenn man es beraus- 
nimmt^ z. B. um es auf die Wage zu stellen. Es mu6 
dann erst einige jMinuten auf der Wageschale steben, 
urn durcb Adsorption von Feucbtigkeit auf bestandiges 
Gewicbt zu kommen. 

Die gewogene Substanz vdrd im gescblossenen 
Wageglascben an das Yerbrennungsrobr gebracbt, das, 
■\vie frliber bescbrieben, getrocknet und mit den Absorp- 
tionsapparaten verseben ist. 

Man offnet das Yerbrennungsrobr, indem man den 
binteren Stopfen mitsamt dem Cblorkalziumrobr, das 
man unbesorgt beiseite legen oder loslassen kann, beraus- 
nimmt, zieht mit einer Pinzette das Porzellanscbiffcben 
am Griff aus dem Y'ageglas, fiibrt es in das Yerbren- 
nimgsrobr ein und scbiebt es mit einem dicken, ge- 
niigend langen und vorn zu einem flacben Knopf auf- 
gedriickten Glasstabe, bis in die Kabe des Kontaktsterns. 
Bei scbwer, d. b. erst bei bober Temperatur zersetzlicben 
Stoffen kann man das Schiffcben dem Platinsterne bis 
auf etwa 8 cm nabern, bei leicbter zersetzlicben, bleibt 
man entsprecbend weiter ab, 12 cm und dariiber. Nacb- 
dem man den Glasstab zuriickgezogen und das Cblor- 
kalziumrobr mit dem Stopfen wieder fest eingesetzt bat, 
ist das Bobr auf dicbten Scblufi zu priifen. 

Nur wabrend des Einsetzens bat die Substanz Ge- 
legenbeit, Feucbtigkeit aus der Luft anzuzieben; man 
verfahre daber, um diese Zeit abzukiu’zen, moglicbst 
scbnell. 

Man beginnt mit dem Durcbleiten des Sauerstoffs, 
den man unter einem Druck von etwa 60—70 cm steben 
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laJ3t — die Druckflasche ist clem entsjprechend zu laeben, 
auf clem Universalstativ hat sie schon den richtigen 
Stand — schlieht, wenn der Gasstrom im Gange ist^ 
den zweiten Hahn des vordersten Chlorkakiumrohrs oder 
Hatronkalkapparats und wartet kurze Zeit, bis sich der 
Dimck im Eohre mit dem vor dem Trockenturm aus- 
geglichen hat. Wenn nach kurzer Zeit das Durchtreten 
von Gasblasen dutch die Schwefelsaure des Trocken- 
turms vollstandig aufhort, dann ist der Apparat dicht. 

Ehe man den Apparat unter Druck setzt, hat man 
sich zu ilberzeugen, daJB die Glasstopfen an den Absorp- 
tionsapparaten fest eingesetzt sind, sie werden sonst 
durch den Uberdruck emporgehoben oder gar weg- 
geschleudert. Das tritt namentlich ein^ wenn die Stopfen 
mit zu viel und zu diinnflussigera Fett eingex'ieben sind; 
es geuiigt flir dichten SchluB ein Fetthauch. 

Man achte darauf, dah man niemals^ wahrend der 
geschlossene Apparat unter Druck steht^ die Verbindung 
zwischen Trockenturm und Sauerstoffbehalter lost; z. B, 
wenn die Sauerstofflasche ausgewechselt oder neu ge- 
flillt werden soil. Man schliefie vielmehr immer zuerst 
den am unteren Gefahe des Trockenturms befindlichen 
Glashahn. Bevor dieser Hahn wieder geoffnet wird, 
muB der Uberdruck nach vorn, d. h. durch die Absorp- 
tionsapparate ausgeglichen sein, well sonst die Schwefel- 
siiure in den hinteren Verbindungschlauch gedriickt 
wird. Geschieht das trotzdem einmal; so ist der Schlauch 
durch einen neuen zu ersetzen. 

Hdrt bei der Prtifung auf Dichtheit das Durch¬ 
treten von Gasblasen im Trockenturme nicht auf, so ist 
die undichte Stelle aufzusucheu; in der Art, dafi man 
zunachst den dem Verbrennungsrohr zugewandten Hahn 
des hinteren Chloidcalziumrohrs schlieBt und nun beob- 
aclitet; ob die Gasblasen verschwinden. Ist das nicht der 
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Fall, so liegt die Uncliclitlieit im Trockentiirm oder 
im hinteren Chlorkalziomrohr uiid mufi aufgesucht und 
beseitigt werden, obwolil eine undiclite Stelle hier nur 
einen Verlust an Sauerstoff bedeutet. Es wb:d aber 
dadurch auch die Beurteilung des Sauerstoffstroms er- 
sciiwert oder unmoglich gemacht. 

1st der kintere Teil des Apparats dicht, so sclilieBt 
man^ wahrend der Sanerstoffstrom darch den Apparat 
streichtj den aufiersten Hahn am vordersten Chlorkalzium- 
oder Natronkalkrohr; horen nach kurzer Zeit die Gas- 
blasen im Schwefelsaurebehalter des Trockenturms auf, 
so ist der ganze Apparat diclit nnd es kann mit der 
Verbrenniing begonnen werden. Trifft das aber niclit 
ZQ, so schliefit man den dem Yerbrennungsrohr zu- 
gewandten Hahn des ersten Chlorkalziumrohrs^ um, wenn 
dann die Gasblasen aufhoren, ihn wieder zu dffnen und 
ebenso mit dem nachsten Hahn zu verfahren usf.; bis 
man die Undichtheit gefunden und beseitigt hat. 

Man kann nach dieser Prlifung, um ganz sicher zu 
gehen^ zum SchluB auch noch, wahrend der Sauerstoff- 
strom das Eohr durchfliefit, erst den auBersten Hahn, 
also den dem Palladiumflaschchen nachsten, schlieBen und 
dann den Hahn am Schwefelsaurebehalter des Trocken- 
tiirms. Man liiBt den ganzen Apparat mindestens 5 Minuten 
unter Druck stehen und offnet dann wieder den geschlosse- 
nen Hahn des Chlorkalziumrohrs; es mufi einige Zeit ein 
lebhafter Gasstrom durch die Palladiumlosung gehen. 

Hat man seine Apparate erst einmal vorschrifts- 
maBig hergerichtet und halt man sie sauber und ordent- 
lich, so kommen Undichtigkeiten kaum mehr vor. Tritt 
der Fall jedoch wirklich einmal ein, so liegt die Schuld 
gewohnlich an den Schlaiichen zwischen den Absorptions- 
apparaten. Zu dicker Schlauch platzt leicht am Eande 
auf und bildet dort auf dem Eohr einen dreieckigen 

Dennstedt, Elemeutaranalyse. 3. Anfiage. 4 
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Schlitz^ durch den die Luft eindringen kann. Vorzu- 
ziehen ist ein diinnwandiger Schlauch ohne Naht^ der 
sich leieht iiber die Oliven der Ansatzrohren schieben 
la£t und sicli dahinter wieder fest ziisammenziebt. 

Bei der PriifuDg des zusammengesetzten Apparats 
auf dichten SchluB achte man darauf^ daB der die Druck- 
flascben verbindende Schlauch, der keine iibermaBige 
Lange haben soil, sick nicht etwa knickt oder in einen 
zu scharfen Bogen legt. Es kann anch vorkommen, daB, 
wie schon friiher geschildert wurde (s. S. 14), Sauerstoff 
in solchen Bogen tritt und dort zuriickbleibt. In alien 
diesen Fallen ist das NachflieBen des Wassers und damit 
ein regelmaBiges Austreten des Sauerstoffs erschwert. 
Der Apparat scheint zwar bei der Priifung dicht zu 
sein, beginnt man jedocb mit der Yerbrennung, so stromt 
kein Sauerstoff naeb und die Substanz gebt unverbrannt 
iiber das Platin. In solcbem Ealle muB daher der 
Druckschlaucb, bevor man mit der Yerbrennung beginnt, 
geradegelegt und die etwa zuriickgebliebene Luft durch 
Streichen mit den Fingern nach oben, d. h. nach der 
Druckflasche bin entfernt werden. Ist diese Operation 
wabrend einer Yerbrennung vorzunebmen, so muB der 
Glashahn am Scbwefelsaurebehalter des Trockenturms 
geschlossen werden, damit nicbt plotzlich ein starker 
Gasstrom durcb den Apparat gejagt werde. 

Ist nunmebr alles in Ordnung, so beginnt man mit 
dem Durcbleiten des Sauerstoffs. Man kann die Ge- 
scbwindigkeit des Gasstroms an zwei Stellen beobacbten, 
einmal im Scbwefelsaurebehalter des Trockenturms und 
zweitens im Palladiumfiascbcben. Sind die beiden Off- 
nungen der in die Fliissigkeit eintaucbenden Gasent- 
bindungsrbhren in der schon bescbriebenen Weise (s. S, 33), 
aufeinander eingestimmt, so wird vor Beginn der Yer¬ 
brennung auch die Anzahl der Blasen ungefabr gleich 
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grofi sein. Sobald aber der Verbrauch an Sauerstoff 
uiid die Bildung von IVasser und Kohlensaure beginnt, 
wird der vordere Gasstrom entsprechend erlahmen; man 
hat daiier in dem Untersehiede der Gasgeschwindigkeit 
hinten und vorn einen ilafistab fiir den Yerlauf der 
Verbrennung. Bei stickstoffhaltigen Stoffen ist zu be- 
riicksichtigen, dafi der groBte Teil des Stickstoffs bei 
der Verbrennung gasformig entweicht^ so daB das aus- 
tretende Gas diirch ihn vermehrt wird. 

Man regie im allgemeinen so, daB der Gasstrom in 
der Palladiumlosimg annahernd gleich bleibt, wobei er 
unter Umstanden in der Schwefelsaure des Trockenturms 
sehr lebhaft wird. Man kaiin jedoch hier die Ge- 
schwindigkeit ohne Gefahr auf 80 com in der Minute 
treiben, voriibergehend und im Votfalle auch nocli 
starker, sogar soweit, daB man die einzelnen Blasen 
kaum noch deutlich voneinander unterscheidet. Die mit 
trocknen Mitteln gefiillten Absorptionsapparate sind auch 
dem starksten Gasstrome gewachsen. 

Um ein fiir allemal eine Vorstellung iiber die 
Gasmenge, die bei bestimmter Blasenzahl dm'ch einen 
einmal eingerichteten Apparat liindurchgehen, zu be- 
kommen, ist es niitzlicli, bei verschiedener Geschwindig- 
keit die hindurehtretenden Gasmengen aufzufangen und 
zu messen. 

Man steigere bei der Verbrennung die Geschwindig- 
keit des Sauerstoffstroms nicht iibermafiig und ohne Not, 
sondern nur dann, wenn einmal etwa durch unvorsich- 
tiges Erhitzen eine zu starke Vergasung der Substanz 
eingetreten ist. Man erstrebe jedoch, woran immer wieder 
erinnert werden muB, eine sehr groBe Geschwindigkeit 
nur dann, wenn man die Methode sicher beherrscht. 
Als Grundsatz halte man fest: gegeben ein Sauerstoff- 
strom etwa der angegebenen Starke, wonach sich die 

4 * 
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img der Substanz zu richten hat, iiicht aber um- 
b: gegeben eine bestimmte Starke der Vergasung, 
man den Sauerstoffstrom einzustellen siicht; deiin 
iierstoffstrom kann man sofort in jeder Sekunde 
n oder verstarken, man hat ihn vollig in der 
nicht aber ebenso die Vergasung einer Substanz, 
Sigenschaften bei hoher Temperatur vielleicht nicht 
gen an bekannt sind. 

an bedenke ferner, daB bei den unzersetzt fltich- 
Stofien fur gleiche Eaumteile des Dampfes je 
ler GroBe des Molekuls eine sehr verschiedene 
Sauerstoff nbtig ist. So braucht beispielsweise 
ateil Methylalkohol nur 1 Eaumteile Sauerstoff, 
tnteil Naphtalin aber 12mal und gar 1 Eaumteil 
Lzen soviel Sauerstoff zur vollstandigen 

innung. Bei hochmolekularen Stoffen hat man 
die Yergasung vorsichtiger zu leiten. 
an regelt den Sauerstoffstrom mit dem Quetsch- 
lashahn zwischen Sauerstoffbehalter und Trocken- 
Hat der Quetschhahn femes Gewinde, so laJBt 
3r Gasstrom in jeder beliebigen Starke einstellen. 
t man einen Glashahn, so erreicht man noch 
Einstellung, wenn man die kreisrunde Durch- 
ig des Kiickens nach beiden Seiten hin mit einer 
[antigen feinen Feile keilformig erweitert, so dafi 
)ffnen des Hahns erst ein feiner, dann sich mehr 
aehr erweiternder Spalt iiber die Offnung des 
tritt. 

at man sich nach Einbringen der Substanz von 
ichten Schlusse des ganzen Apparats iibei'zeugt 
m Sauerstoffstrom angemessen eingestellt, so ent- 
man den mit Spalt versehenen Brenner unter 
mntaktstern erst mit kleiner Flamme, dann diese 
lich verstarkend derart, dafi zwar der hintere Teil 
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des Sterns in helle Eotglut gerat^ das bald dariiber ge- 
stellte Dach aber bio ten ungefahr mit dem Sterne ab- 
schneidetj so daB es also soweit wie moglicli von dem 
ScliifEchen entfernt bleibt. Fur die meisten Stoffe ge- 
nligt es, wenn der hintere Teil des Kontaktsterns leb- 
liaft gliiht. Es gibt aber aucli schwerer verbrennliche 
Gase und Dampfe, z. B. Methan abgebende und halogen- 
lialtige aromatische Verbindungen u. a., die erst bei selir 
starker Hitze zerfalien und vollkommen verbrennen; man 
sorge dann fiir einen besonders guten Teklubrenner und 
achte darauf, dafi das Rolir mindestens an dieser Stelle 
scharf an der Rimie anliege. Man bringe den ganzen 
Platinstern zur hellen Eotglut und benutze die schon 
S. 24 beschriebene, mehrfach eingeschnittene Form. 

Unmittelbar nach Entztinden des mittleren Brenners 
— namlich der eigentlicken Verbrennungsflamme — 
stellt man den Vergasungsbrenner obne Spalt vorlaufig 
mit einer kleinen Flamme, die bei leichtfltLchtigen Stoffen 
sehr klein sein muB, bei schwerer fliiohtigen grofier sein 
kann, moglichst nahe dem hinteren Stopfen auf, so daB 
dieser hinterste Teil des Eohrs unmittelbar am Stopfen 
so heiB wird, daB man ihn nur eben fur ganz kurze Zeit 
mit der Hand beriihren kann. Hierdurcli wird ver- 
hindert, daB rlickwarts gehende Dampfe der von vorn 
vergasten Substanz sicli in der Nahe des Stopfens nieder- 
schlagen. Das muB unter alien Umstanden vermieden 
werden, weil man solche Niederschlage, ohne den Stopfen 
zu gefahrden, nicht wieder vertreiben kann. 

1st die Substanz schwer, d. h. erst bei lioher Tempe- 
ratur fiiichtig oder zersetzlich, so kann man die Ver- 
gasungsflamme gleich anfangs groBer machen, immer 
miiB man dabei aber in der richtigen Entfernung vom 
Stopfen bleiben und darf dem Schiffchen nur so nahe 
kommen, daB eben eine ganz schwache "Vorgasung oder 
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Zersetzung der Substanz eintritt. 1st das erreicht, so 
geht man mit der Flamme wieder etwas zuriick. Nie- 
mals wird in diesem Stadium der Verbrennmig iiber die 
bintere Flamme ein Dach gestellt. 

Die allmahliche Vergasung der Substanz mufi viel- 
mehr stets von vorn nacli hinten geschelien. 

Zu dem Ende bringt man zunacbst inimer erst den 
Platinstern ziim Gliihen, indem man die darunter steheiide 
Flamme allmahlich bis zu ihrer vollen GrbBe aufdrelit. 
Dieser Teil des Eobrs wird dabei mit einem halben 
Dache zugedeckt und zwar derart, daB der liintere Rand 
des Dacbes mit dem binteren Rande des Platinsterns 
abschneidet. 

Das kleine Dach kann man mit einem 10 cm 
breiten Glimmerfenster^ durch das sich der glilhende 
Platinstern beobacbten laBt^ versehen. Das Glimmer- 
bliittcben ist nur lose eingescboben^ so daB es, wenn es 
durch die Hitze blind geworden ist, sich leicbt erneuern 
laBt. Das Glimmerfenster ist jedoch nur fllr den An- 
fanger notig, wer sich erst einige Ubung erworben bat, 
kaun den Gang der Yerbrennung ebensogut beobacbten, 
wenn er das Dach von Zeit zu Zeit mit der Zange vor- 
sicbtig aufbebt. Man achte darauf, daB die Spitzen der 
Zange nicbt zu dick seien, so daB sie sich leicbt und ge- 
ntigend tief in die Bllgel der Dacher einscbieben lassen. 

Nachdem der Platinstern in belle Glut geraten ist, 
beobacbtet man, ob die Yergasung und Yerbrennung 
einsetzt. Dafiir bat man eine Reihe von Kennzeichen. 

Ist die Substanz nur unter Zersetzung schmelzbar 
Oder fliicbtig, so sieht man, wie sie sick allmahlich 
braunt. Ohne Zersetzung scbmelzende Stoffe fangen 
meist allmahlich an zu vergasen, oft ganz unmerklich. 
Fltissigkeiten, also aucb die geschmolzenen Stoffe, suchen 
der Flamme auszuweichen, entfernen sich daher von dem 
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gliilienden Platinstern und sammeln sich am hintereu 
Ende des Schiffchens an. Das ist zu vermeiden^ weil 
sonst spater namentlicli bei unvorsichtigem Erhitzen eine 
groBe Menge Substanz auf einmal vergast und nicbt ge- 
niigend Sauerstoff vorfindet. Man benutzt fiir solclie 
Stoffe^ besser sogar immer, Porzellanschiffchen, die durcb 
zwei Stege in drei gleicbe Abteilungeu geteilt sind; in 
jede dieser Abteilungen wird beini Abwagen etwa der 
dritte Teil der Substanz gebracbt. Sie kann dann in 
geschmolzenem Zustande nicbt weit zurilckweichen und 
die Vergasung lafit sich leichter regeln. Sehr gut be- 
wabrt haben sich auch Schiffchen aus unglasiertem Por- 
zellan, in das der fltissig gewordene Stoff eindringt, sich 
gleichmaBig verteilt- und dann sehr allmahlich vergast. 

Ist die Substanz sehr schwer schmelzbar und fluchtig 
und ist beim Erhitzen zunachst keine Veranderung zu be- 
obachten, so sieht man zu, ob sich am vordersten Ende 
des Eohrs, das vorerst kalt gehalten wird, Wasser ver- 
dichtet. Trifft das zu, so andert man vorlaufig an der 
Stellung des Brenners unter dem Platinstern und des 
Dachs dariiber nichts; denn die Verbrennung hat be- 
gonnen. 

Ist das aber nicht der Fall, so geht man zunachst 
mit dem halben Dach iiber dem Kontaktsterne milli- 
meterweise nach rtickwarts, nach jeder Anderung be- 
obachtend, so lange, bis nun Verbrennung und Vergasung 
einsetzt, deren Geschwindigkeit sich an der Substanz 
selbst, an der Bildung von Wasser am vorderen Teile 
des Eohrs und an dem Verhalten des Platinsterns be- 
urteilen laBt. Riickt man mit dem halben Daohe zurilck, 
so muB man naturiich mit dem den vorderen Teil des 
Eohrs bedeckenden zweiten Dache folgem, aber so, daB 
dieser durch das darunter stehende Flammenrohr an- 
gemessen erhitzt bleibt. Zwischen den einzelnen Dachern 
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darf keine Liicke entstehen, indem man sie mit dariiber- 
gestellten halben Dachern zudeckt, wenn dabei aucli die 
Dacher an manchen Stellen doppelt liegen. 

Man bleibe mit dem voideren Dach nnd dem 
Flammenrohr anfangs gentigend weit vom vorderen 
Stopfen zuriick, damit sick dort das entstandene Wasser 
verdichten kann. 

Dem zuriickweichenden halben Dache folgt man 
schlieUlich anch, aber immer nur sehr allmahlicli nnd in 
kleinen Schritten mit dem darunterstehenden Brenner^ 
dabei darf dieser aber nur so weit zurilckgestellt werden^. 
daJB mindestens noch die hintere Halfte des Platinsterns 
in heller Rotglut bleibt Nur bei sehr schwer zersetz- 
liohen Stoffen kommt man so nicht auf geniigend hohe 
Temperatur, dann hilft man sioh dadurch, dafi man noch 
eine zweite Verbrennungsflamme entziindet und mit 
dieser natiirlich mit groBter Yorsicht riickwarts geht^ 
nachdem man vorher durch Vorwartsschieben der eigent- 
lichen Yerbrennungsflamme geniigend Platz gemacht hat. 

Eine etwas andere Behandlung verlangen solche 
Stoffe, die zwar ziemlich hoch schmelzen^ aber schon bei 
niedriger Temperatur, also bei schwacher Erwarmnng 
Starke Dampfspannung zeigen, z. B. Naphtalin, Bei 
diesen laBt man beide Brenner an der urspriinglichen 
Stelle stehen^ so dafi nur ein warmer Gasstrom iiber das 
Schiffchen streioht, der die Dainpfe ganz allmahlich mit- 
nimmt. Man rllckt nur so lange mit dem vorderen 
Brenner und dem dariiberstehenden Dach ganz vor- 
sichtig naher, bis sich vorn im Eohr das erste Wasser 
zeigt; dann laBt man beide Brenner unverriickt stehen 
und iiberlaht die ruhig fortschreitende Yerbrennung am 
besten sich selbst. 

Das Yerhalten des Kontaktsterns dient ebenfalls 
dazUj den Gang der Yerbrennung zu beurteilen, da er 
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bei lebbafter Yergasung, natiirlich nur solange geniigend 
Sauerstoff vorhanden ist, sehr hell aufglliht. Man suche 
die Yergasimg so einzurichteii;, daB der hintere Teil des 
Sterns in hellem Aufleuchten bleibt. Bei manchen Stoffen 
wie z. B. Kohleliydraten^ EiweiJS u. ahnl., die beim Yer- 
gasen unverbrennliche Stoffe wie Y^asser und Kohlen- 
saure abgeben^ bleibt dieses Aufleuchten zu^veilen aus. 

1st man mit dem Yerbrennungsbrenner so weit wie 
moglich zuriickgegangen und ebenso mit dem darilber- 
stehenden halben Dach und erlahmt trotzdem die Yer- 
gasung^ so kann man sich auch, anstatt einen zweiten 
Yerbrennungsbjenner aiifzustellen, dem Schiffchen von 
hinten mit dem Yergasungsbrenner nahern. Man ver- 
fahrt am besten so, dafi man millimeterweise, auch wohl 
schneller, wenn die Substanz sehr schwer fliichtig ist, 
vorgeht und gleichzeitig dabei auch die Flamme all- 
m^lich hoher schraubt, so daB immer noch der hintere 
Teil des Eohrs in der Isahe des Stopfens geniigend heiB 
bleibt. Auf diese "Weise kommt man dem Schiffchen 
schlieBlich mit der voll aufgedrehten Flamme, aber ohne 
aufgesetzten Spalt ganz nahe. MuB man sich hierbei 
jedoch so weit vom Stopfen entfernen, daB die Gefahr 
entsteht, es konne das Bohr hinten zu kalt warden, so 
setzt man dort ein halbes Dach auf, aber niemals un- 
mittelbar tiber die Flamme. 

Man macht mit dem Yergasungsbrenner halt, so- 
bald die Yerfliichtigung wieder geniigend stark geworden 
ist, und riickt erst weiter vor, wenn sie wieder erlahmt. 
SchlieBlich kommt man mit dem Brenner unter das 
Schiffchen, dann tritt meistens Verkohlung ein, an der 
man dann einen sichtbaren Anhalt hat. Auf die schlieB¬ 
lich zuriickbleibende reine Kohle nehme man nicht 
weiter Biicksicht, sondern suche die Substanz erst v5llig 
zu entgasen. Das A^erbrennen der Kohle wird erst zum 
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SchluB vorgenommen und zwar dann von vorn nach 
hinten^ indem man aiich das Schiffchen mit eiiiem Dache 
bedeckt und scMieBlich auch den Yergasungsbrenner 
mit dem Spalte versieht. Man kann dann gewdlinlicli 
aucli den Sauerstoffstrom verstarken. Die Verbrennung 
der Kohle geht meist sekr flott in wenigen Minuten von 
statten. 

1st alles verbrannt und hochstens eine kohlefreie 
Asche zuriickgeblieben, so werden die Flammen erst 
kleiner gedrekt und schlieBlich geloscht, so dafi sich das 
zum SchluB stark gluhende Rohr nur langsam abkiihlt. 
Das ist fiir seine Haltbarkeit von Bedeutung; ein gut 
behandeltes Rohr aus Jenaer Glas kann hundert Yer- 
brennungen und mehr aushalten. "Wird schlieBlich das 
Glas auch an den stark erhitzten Stellen undurchsichtig, 
so kann man das Rohr auch noch umdrehen^ d. h. die 
undurchsichtige Stelle nach vorn bringen. Wer die 
Methode beherrscht^ kann iibrigens auch im teilweise 
undurchsichtig gewordenen Rohre ganz sicher verbrennen. 

Nachdem das Rohr einigermaBen erkaltet ist^ ent- 
fernt man die Absorptionsapparate und wagt nach an- 
gemessener Zeit. 

Nach Beendignng der Yerbrennung ist das Rohr 
filr eine neue Analyse bereit, vorausgesetzt, daB man 
liber doppelte Absorptionsapparate verfugt. Fiir die 
Yerbrennung von 0,2—0,3 g Substanz bedarf man etwa 
3—41 Sauerstoff, hat man erst einige Ubung, so kommt 
man auch mit weniger, etwa 2—3 1, aus. 

Leicht fliichtige Stoffe. 

Sehr leicht fliichtige Stoffe lassen sich auf die ge- 
schilderte Weise nicht verbrennen, weil die Yergasung 
zu stiirmisch wird, und man mit der Starke des Sauer- 
stoffstroms nicht folgen kann, denn der verstarkte 
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Strom nimmt auch immer wieder entprecliend mehr 
Dampfe mit. 

Soldie Stoffe verbrennt man in dem, in Fig. 8 ab~ 
gebildeten, hinten geschlossenen Einsatzrohre. Je nach 
•der Fliichtigkeit wendet man Einsatzrbhren von 10 bis 
17 cm Lange an. Man kann auch weniger fllichtige 
Stoffe im Einsatzrohr verbrennen und dann das Ver- 
fahren ohne Gefahr erheblich beschleunigen, Bedingung 
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ist jedoch, daB sich bei der Zersetzung nicht zu viel 
Kolile abscheidet,' denn wenn der Sauerstoff auch ziem- 
lich tief in diese Eohren hineindiffundiert^ so kann doch 
fiir Verbrennung der abgeschiedenen Kohle unter Urn-' 
standen sehr viel Zeit nbtig sein. Natilrlich wird man 
aus diesem Grunde ftir solche Stoffe immer ein mbg~ 
lichst kurzes Einsatzrohr wahlen. 

Ist die Substanz so fliichtig, dafi wahrend des Ab- 
wagens usw. Verluste zu befiirchten sind, so wird sie in 
bekannter Weise in ein Glaskiigelchen gefiillt^ das nur 
bei sehr leicht fliichtigen Stoffen zugeschmolzen zu 
werden braucht. Das Abwagen des Kugelchens ohne 
mid mit Substanz geschieht ebenfalls im W%eglaschen 
Fig, 7 auf 8. 46^ mit oder ohne Schiffclien. Im ersten 
Falle hat man den Vorteil, daB man dem Kiigelohen 
schon vorlier eine angemessene Lage geben kann. 

Das Einbringen nicht zu fliichtiger Stoffe in das 
Verbrenniingsrohr geschieht, nachdem schon samtliche 
Apparate angehangt sind, und die Kontaktsubstanz be- 
reits gliiht oder wenigstens stark vorgewarmt ist. Die 
Priifung des Bohrs hat jedoch immer zu erfolgen, elie 
man die Flammen entzundet, weil sonst das durch die 
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Erwarmung sich ausdehiiende GaS; keine genaue Be- 
obachtung zulaBt. Bei sebr fliiclitigen Stoffen priift man, 
uni Verlust zu vermeiden, vor Einbringen der Substanz, 
denn man kann mit einiger Sicherheit annehmen, daS 
dichter SchluB auch bestehen bleibt, nachdem die Sub- 
stanz eingefiihrt worden ist; denn hierbei wird ja nur 
noch einmal der hintere Stopfen gelost. Es ist also nur 
dafiir zu sorgen, daB dieser wieder gut und fest ein- 
gesetzt wird. 

Man verfahrt nun des naheren wie folgt: Das mit 
alien Apparaten versehene, aiif guten SchluB gepriifte 
Verbrennungsrohr wird vorsichtigmit dem Verbrennungs- 
brenner und dem Flammenrohr angeheizt, der Sauer- 
stoffstrom eingestellt. Sob aid der Platin stern gliilit, wird 
das mit dem Rohr getrocknete und noch im Rohre be~ 
findliche, aber sclion vorher von dem Kontaktstern 
zuriickgezogene, also nicht mehr sehr warme Einsatzrohr 
soweit mit einem, vorn zu einem spitzen Haken um- 
gebogenen starken Kupferdraht an der Ose erfafit und 
so weit herausgezogen, daiS man es bequem mit zwei 
Fingern fassen kann. Man dffnet das dem Exsikkator. 
entnommene Wageglasohen, ergreift mit einer Pinzette 
das Schiffchen und setzt es in das ganz heraus- 
genommene Einsatzrohr bis an das zugeschmolzene Ende 
und schiebt dann das mit den Fingern in das Verbren- 
nungsrohr hineingegcbene Einsatzrohr mit dem Kupfer¬ 
draht e bis an den schon gllihenden Platinstern her an. 
Die Lange des Einsatzrohrs muJS so bemessen sein, daJJ 
die Substanz nicht sofort lebhaft vergast oder gar kocht. 

Befindet sich die Substanz unmitelbar im Porzellan- 
schiffchen, was naturlich nur bei nicht zu groBer Fllichtig- 
keit moglioh ist, so ftillt man den vorderen leeren Teil 
des Einsatzrohrs mit einem, an der einen Seite mit einer 
Ose versehenen schwer schmelzbaren Glasstabe oder mit 
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groben Quarzstucken oder zerkleinerten Porzellanscherbeii 
an. Der Glasstab muiS die richtige, dem Einsatzrohr 
angemessene Lange haben, d. h. er mub das Scbiffchen 
au£ der einen Seite beriihren, auf der andern nur etwii 
einen Zentimeter des Einsatzrobrs freilassen. Der Glas¬ 
stab wird mit einem ganz diinnen Platindraht mehrfacli 
spiralformig umwiindenj dadurch wird ein Anschmelzen 
des Glasstabes an die iintere "Wand des Einsatzrobrs 
sicker vermieden auch bei auBergewohnUcher Temperatiir- 
steigerung und auBerdem kann man^ da dieser Drabt bei 
der Verbrennung ebenfalls als Katalysator wirkt und 
ziemlicb tief in das fiohr hinein aufgliibt, einen Mafistab 
fiir den Gang der Verbrennung gewinnen. 

Die an Stelle des scbwer schmelzbaren Glasstabes 
ebensogut verwendbaren porosen Quarzstiickchen werden 
wie folgt gewonnen: Faustgrofie Stiicke mogliclist reinen, 
weijBen, derben Quarzes werden im Perrotsclien Ofen auf 
belle Eotglut erbitzt und dann plotzlich in kaltes Wasser 
geworfen. Der dadurch poros und miirbe gewordene 
Quarz laBt sick leicht zu erbsengroBen und kleineren 
Stiicken zerdrilcken^ die zunachst zur Entfernung des 
Eisens sorgfaltig mit reiner konzentrierter Salzsiiure ge- 
kocht, mit Wasser ausgewaschen und dann getrocknet 
werden. Man siebt die kleineren Stiicke und das Pulver 
ab und bewahrt diesen Teil fiir die Verbrennung explo- 
siver Stoffe auf (s. S. 83). 

Die groben Stiicke benutzt man an Stelle des Glas- 
stabs zum Aiisfullen des Einsatzrobrs. Das ist immer 
notigj um den Eaum, wo sicb mit dem Sauerstoff ein 
explosives Gemiscb bilden konnte, moglicbst zu vei'- 
kleinern. Zwar ist eine etwa eintretende Verpuffung 
meist nur unbedeutend und ungefahrlich, wiederbolt sicb 
aucb nie zum zweiten Male, trotzdem kann dadurch un- 
verbrannte Substanz liber das Platin geben, es kann 



62 


aber auch das Schiffchen vorwarts in den heiJiereii Teil 
des Rohrs geriickt werden und es kann dann natiirlich 
eine lebhafte Verdanipfung einsetzen. 

Die Quarzstiickchen sind natiirlich vor der Ver- 
brenniing ansziigliihen und im Exsikkator aiifzubewahren. 

Befindet sieh die zu verbrennende Substanz im 
Glaskiigelchen, so muB man selbstverstandlich vor dem 
Einbringen die mit dem Glasmesser angeritzte Spitze 
abbrechen^ wenn nicht das Iviigelchen, was fiir die 
meisten Stoffe angangig ist, libeidiaupt offen gewogeii 
wurde. Man kann das Kiigelchen im Schiffchen liegend 
einbringen, ebenso gut aber, wenn nicht besser, nament- 
lich bei sehr fliichtigen Stoffen, ist es, das Kiigelchen 
unmittelbar in das Einsatzrohr zu bringen. Man laBt 
es an den Boden des etwas schief gehaltenen Einsatz- 
rohi's rutschen, laBt einige Stiickchen porosen Quarzes 
nachfolgen, so daB sie unter den Schwanz des Kiigelchens 
zu liegen kommen. Man dreht das Rohr so, dafi der 
Schwanz schrag aufwarts oder mindestens wagerecht 
steht, damit die in der Kugel befindliche Fliissigkeit 
nicht den Eingang verschlieBe und vielleicht beim Er- 
warmen auf einmal herausgeschleudert werde. Tritt das 
doch einmal ein, so wird die Fliissigkeit von dem po¬ 
rosen Quarze aufgesaugt und iaBt sich auch dann noch 
meist allmahlich verdampfen. 

Das Kiigelchen braucht nicht zertriimmert zu werden, 
denn etwa abgeschiedene Kohle verbrennt mit dem hinein- 
diffundierenden Sauerstoff gewohnlich auch im Innern 
des Kiigelchens, 

Da der Sauerstoffstrom schon vorher richtig ein- 
gestellt war, hat man jetzt nur zu beobachten, ob nach 
einiger Zeit die Yerbrenniing beginnt oder ob zuerst 
mit der vorderen, und wenn das nicht ausreicht, mit der 
hinteren Flamme, naturlioh immer mit der notigen Vor- 
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sicht nacligeliolfen werden mufi. Immerhin ist gerade 
hier besonders darauf zu achten, zumal wenn allmahlicli 
mit dem Verbrauche des Sauerstoffs die Oberflaohe des 
Wassers in der hoher stebenden Flascbe sinkt mid da- 
mit der Druck scbwacher wird; daB der Sauerstoffstrom 
genilgeud stark bleibt. 

Eine andere Gefahr zeigt sicli bei weniger leicht 
fliiclitigen Steffen darin^ daB sich Dampfe an der oberen 
Eundung des Einsatzrobrs verdicliten und daB diese 
plotzlicli an der inneren Wand lierunterflieBend in groBer 
Menge mit dem heiBesten Teile des Eohrs in Beriihrung 
kommen und plotzlicli wieder vergast werden. Das kann 
jedocli nur eintreteu; wenn man nicbt^ wie vorgesclirieben, 
von vorn nach hinten erliitzt^ sondern umgekebrt^ indem 
man sich zu frllhe mit der Vergasungsflamme nahert. 
Ist man geniigeiid weit mit der Yerbrennungsflamme 
und dem darilber stehenden Daoh riickwarts gegaiigen, 
so wird das Eolir^ mag man mit oder oline Einsatzrohr 
verbrennen, immer gentigend heiB, um eine Verdiclitung 
von Dlimpfen nicht eintreten zu lassen. Will man aber 
ganz sicker gehen, so kann man einen sclimalen Streifen 
Asbestpapier unter das niclit porose Schiffclien oder den 
Glasstab legen, so daB etwa lierunterflieBende Fliissigkeit 
davon aufgesaugt und von der heiBen Eohrwand fern- 
gelialten wird. Bei porbsen Schiffchen ist natiirlich eine 
solclie Unterlage nicht nbtig. Der Asbeststreifen muB 
mindestens 1 cm vom Eande des Einsatzrobrs entfernt 
bleiben. Neues Asbestpapier enthalt meist Starke und 
muB dalier vor dem ersten Gebrauch, am besten im 
Sauerstoffstrom^ ausgegliiht werden. 

Ist das Einsatzrohr mit der Substanz und den eben 
beschriebenen Einrichtungen an das gliiliende Platin ge- 
schoben und das Verbrennungsrohr wieder vorschrifts- 
maBig geschlossen^ so ubexiafit man den Apparat einige 
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Minuten sicli selbst und beobachtet, ob die Verbrennung 
einsetzt, erkennbar an dem "Wasseranflug in der JSTalie 
des vorderen StopfeiiSj oft aiich an dem lebhaften Auf~ 
gliihen des Platinsterns. Tritt beides nacli einiger Zeit 
nicht ein, so wird die niedrig brennende Vergasuiigs- 
flamme in der Nalie des hiiiteren Stopfens aufgestellt^ 
iim; was iibrigens bei sehr fliichtigen Stoffen kaum vor- 
kommt, eiii Riickwartsgehen nnd Verdichten der Dlimpfe 
in diesem Teile des Eohrs zu verhindern. Im iibrigen 
■wird die Verflilchtigung moglichst durch die Verbren- 
nungsflamme und ihr Dach bewirkt und die Vergasungs- 
flamme erst zum ScbluB naher gerilckt. 

Man beobachtet nicht selten, dafi eine kleine, manch- 
mal kaum sichtbare Flamme im Innern des Einsatzi*ohrs 
brennt. Vergrofiert sich diese Flamme und beginnt sie 
gar aiis dem Einsatzrohr herauszutreteu; so muB man 
mit Dach und Flamme^ auch mit der Vergasungsflamme, 
wenn sie schon naher geriickt sein sollte, wieder ab- 
riicken, die Vergasungsflamme wohl auch wieder niedriger 
drehen, bis das Flammchen in das Einsatzrohr zuriick- 
kehrt und kaum noch leuchtet oder ganz verschwindet. 
1st auch dies Flammchen bei sehr unvorsichtigem Er- 
hitzen einmal sehr weit aus dem Einsatzrohr heraus- 
getreteiij so kann man manchmal noch durch Verstai'ken 
des Saiierstoffstroms die Yerbrennung retten. In soldiem 
Falle scheue man sich nicht, den Gasstrom so stark 
gehen zu lassen, daJ3 die einzelnen Gasblasen im Palla- 
dium-flaschchen kaum noch zu unterscheiden sind; das 
Flammchen wird dann starker leuchtend und kehrt in 
das Einsatzrohr zurtick. Danach wird der Gasstrom 
wieder gemaiSigt. 

1st die Yerfluchtigung beendet und im Innern des 
Einsatzrohrs nur noch unverbrannte Kohle, so wird auch 
die Yergasungsflamme veil aufgedreht, alhnahlich ge- 
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nahert^ endlich der Schlitz aufgesetzt und nun von vorn 
nach hinten unter Aufsetzen der Daclier das Rohr bis 
einige Zentimeter hinter dem Einsatzrobre tiiclitig durcli- 
gegliiht. War nicht iibermaBig viel Kohle abgeschieden, 
so verbrennt sie meist verhaltnismafiig schnelL 


Die zu verbrennende Substanz enthalt nur 
Xohlenstoff und Wasserstoff^ vielleicht auch 
Sauerstoff. 

In diesem Falle konnte das Rohr mit dem Platin- 
stern abschlieBen und daher wesentlich ktirzer genommen 
werden. 1st jedoch auJBerdem Stickstoff^ Schwefel oder 
Halogen vorhanden, so ist noch geniigend Raum fiir die 
Absorptionsmittel erforderlich. Da dieser sonst iiber- 
fliissige Raum aber in keinem Falle scbadlich ist, man 
bei Anwendung kiirzerer Verbrennungsrohren Jedoch 
auch nocb fur das Gestell eine Reibe kiirzerer Winkel- 
eisen no tig hatte, so benutzt man ein fiir allemal das 
86 cm lange Rohr und laBt den vorderen Teil leer. Um 
liier Yerdichtung des bei der Verbrennung gebildeten 
AVassers zu yerbindern, wird gleich anfangs dasFlammen- 
robr untergestellt, dariiber ein gauzes Dach, die Flammen 
werden aber so niedrig gehaiten, daB das Rohr nur etwa 
200^ heiB wird. Den vorderen Teil in der Nahe des 
Stopfens laBt man, wie schon beschrieben, zunachst kalt, 
um an dem dort sich verdichtenden Wasser den Beginn 
und Yerlauf der Yerbrennung zu erkennen. Zum SchluB 
wird Flammem'obr und Dach so weit vorgeriickt, daJ3 der 
warme Sauerstoffstrom das kondensierte Wasser mit- 
nimmt. Fiir diesen Zweck ist die vordere Stiitze mit 
einem runden oder langlicben Schlitz versehen, durch 
den sich das Flammenrohr auch bei verschiedener Kobe 
•etwas bindnrchscbieben laBt. 

D en, ns ted t, Elementar analyse. 3. Auflag-e. 5 
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Die zu verbrennende Substanz ist stickstoff- 
haltig. 

In diesem Falle wird ein groiJer Teil des Stickstoffs^ 
gleichgiiltig, in welcher Form er sick in der Verbindung 
befinde, durch Vermittlung des Platins zu StickstofE- 
dioxyd verbrannt. Dieses mit dem stets vorhandenen 
Wasser Salpetersaure bildend, vermehrt das Gewicht des 
Chlorkalziumrohrs oder maoht gar aus dem Chlorkalzium 
Salzsaure frei, die in den Natronkalkapparat gelangt und 
so auch die Kohlenstoffbestimmung falscht oder ungiinstig 
beeinfluBt. 

Das Stickstoffdioxyd niufi demnach festgeh alien und 
unschadlich gemacht werden. 

Als Absorptionsmittel hat sich mennigehaltiges Blei- 
superoxyd in alien Fallen bewiihrt. Das Praparat muJJ 
karbonatfrei und auch frei von Spuren organischer Stoffe,, 
wie Staub, Papierfaserchen u. dgl. sein, well es sonst 
beim Erhitzen Kohlensaure abspaltet. 

Soil es auch in noch zu beschreibender Weise fiir 
die Bestimmung von Schwefel und Halogen dienen, so 
darf es auch keine Schwefelsaure und kein Chlor ent- 
halten. 

Umgekehrt wird Kohlensaure bei den in Betracht 
kommenden Temperaturen wahrend der Verbrennung 
nicht zuriickgehalten. Auch Bleisuperoxyd allein halt 
zwar die Oxyde des Stickstoffs als salpetersaures Blei 
rasch und vollstandig zuriick, dieses wird jedoch durch 
den meist in geniigender Menge vorhandenen, bei vielen 
Stoffen wahrend des ganzen Verlaufs der Verbrennung 
auftretenden Wasserdampf teilweise wieder zerlegt in 
basisches Mtrat und freie Salpetersaure^), die jedoch 

M. Dennstedt und F. HaBler, Ohem. Zeitung 1909, 133. 
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von reinem Bleisuperoxyd nicht festgehalten wird. Sie 
gelangt daher in die AbsorptionsgefaBe^ was namentlich 
bei wasserstoff- und stiokstoffreichen Stoffen, %. B. Harn- 
stoff^ vorkommt. Zur Vermeidung dieses Felilers dient 
der Zusatz von Mennige^ wodiircli von vornherein ba- 
sisches Nitrat gebildet und etwa frei gewordene Sal- 
petersaure alsbald wieder in basisches Nitrat verwandelt 
wird. Am besten wird rein befundenes Bleisuperoxyd 
durcli starkes Erhitzen im Verbrennungsrohr in Mennige 
verwandelt und diese zu gleiclien Teilen dem fiir die 
Verbrennung bestimmten Bleisuperoxyde beigemischt. 

Vollkommen reines, d. Ii. auch von organischen 
Stoffen vbllig freies Bleisuperoxyd ist im Handel kaum 
za haben. Ubersteigt bei der Prufung die bei starkem 
Erhitzen daraus entwickelte Kohlensaure 10 mg auf 10 g 
Bleisuperoxyd, so kann man das Praparat noch bei der 
Analyse benutzen; denn aus den 5 g, die in Mennige 
verwandelt werden, entweiclit die Kohlensaure voUstiindig, 
von den iibrigbleibenden 5 mg wird sclion beim Trocknen 
bei 250—300® noch die Plalfte abgegeben und von clem 
Keste 2,5 mg, sitzt der grohte Teil so fest, daJ3 er erst bei 
400—450® frei wird. Das sind aber Temperaturen, die 
man bei der Verbrennung vermeiden kann. 

Trotzdem ist bei der Analyse absolut reines, also 
nicht nur schwefel- und halogenfreies, sondern auch 
organische Stoffe selbst in Spuren nicht enthaltendes 
Bleisuperoxyd vorzuziehen. 

Man stellt es sioh am besten selbst her. 

Herstellung reinen Bleisuperoxyds. 

Eine etwa halbgesattigte, mit Salpetersaure aii- 
gesauerte Bleinitratlosung wird elektrolysiert. Als Anode 
dient ein starkes Platinblech, als Kathode Blech oder 
Draht. Auf der Anode scheidet sich das Bleisuperoxyd 

5 * 
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in schweren, kristallinischen Kmsten ab. An der Ka¬ 
thode tritt anfangs Abscheidung von Blei auf^ das sicli 
aber spater von selbst wieder anflost. Die Bleisnper- 
oxydkrusten springen beim Biegen des Platinbleclis leicht 
ab. Sie werden grob zerkleinert^ im Riindkolben of ter 
mit verdiinnter Salpetersaure, dann mit Wasser aus- 
gekocbt. Man laBt noch einige Zeit imter der Fliissig- 
keit stelien^ giebt sie dann ab und trocknet das znrtick- 
bleibende Bleisuperoxyd bei mafiigem Erwarmen unter 
Auspumpen der Luft. Man zerkleinert dann die groben 
Stiicke in einer Kngelmiible, die keine Gnmmiverschliisse 
Oder dgl. liaben darf^ gibt das Pulver durch ein Metall- 
sieb von etwa 144 Maschen auf den Quadratzentimeter, 
dann wieder in den Eundkolben, wo es nochmals mit 
Salpeterstoe und Wasser behandelt und wieder bei Luft- 
verdiinnung unter scliwachem Erwarmen und dann im 
Metallbade bei etwa 350^ getrocknet wird. 

Bei der Herstellung ist jede Beriihrung mit orga- 
nischen Stoffen angstlich zu vermeiden, auch Filtrieren. 
Es darf auch nicht im Trockenschrank und liberliaupt 
nicht an der Luft getrocknet werden, da hierbei immer 
schweflige Saure aufgenommen, und das Bleisuperoxyd 
fur die Schwefelbestimmung unbrauchbar wird. Bei 
350® entweicht auch zum groBten Teile das sehr fest 
gebundene Hydratwasser, von dem jedocli ein kleiner 
Pest erst bei der Uberfiihrung in Mennige abgespalten 
wird. Das ist fur die Yerbrennung ohne Belang, da die 
Temperatur dabei so hoch nicht getrieben zu werden 
braucht. 

Uber die Prufung des Bleisuperoxyds auf Reinheit 
s. S. 90. 

Bei der Absorption der Oxyde des Stickstoffs im 
Yerbrennungsrohre muB dafur gesorgt werden, dab diese 
Gase mit dem nur in verhaltnismaBig d[Inner Schicht 
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liegenden Bleisuperoxyd aucli wirklicli in Beriihriing 
kommen. Das wird durch mogliclist hohe Temperatur 
und damit verbuiidene lebhafte Bewegung der Gas- 
molekeln erreicht. Man erwarmt bis etwas unter die 
Temperatur^ bei der das Bleisuperoxyd merklich Sauerstoff 
abzugeben beginnt, also etwa 320®. Durcli ein in das 
Rohr eingelegtes Thermometer wird die dazu ndtige 
Hohe der kleinen Flammchen des Flammenrohrs und 
deren Eutfernung von der Eisenschiene, worauf das Ver- 
brennungsrohr ruht^ ein fiir allemal festgelegt. 

Das Bleisuperoxyd wird in das Rohr eingefllhrt in 
14 cm langen Porzellanschiffchen mit Henkel, deren 
Rundung sich moglichst der des Verbrennungsrolirs an- 
schmiegt. Sie lassen sich mit einem vorn zu einein 
Hakchen umgebogenenKupferdrahte leicht einftihren und 
wieder herausholen, ohne dafi von dem Inlialt etwas 
verschiittet wird. 

Man verteilt die fiir die Absorption ndtige Menge 
am besten auf zwei soldier Schiffchen. 1st gleichzeitig 
wie bei halogenhaltigen Stoffen auch das Einbringen von 
Silber fiir die Absorption udtig, so nimmt man, um Platz 
zu sparen, fiir das Bleisuperoxyd ein grohes, 14 cm langes, 
und ein kleines, 8 cm langes, gewdhnliches Porzellan- 
schiffchen^ auf die die gleiche Menge Bleisuperoxyd ver¬ 
teilt wird. Mindestens das Bleisuperoxyd desjenigen 
Schiffchens, das dem Platinstern am nachsten gestanden 
hat, ist nach jeder Verbrennung zu erneuern. Man 
bleibe mit dem Schiffchen mindestens 5 cm von dem 
Platinstern ab und sorge dafiir, auch wenn das Blei- 
siiperoxyd nicht fiir eine quantitative Bestimmung ge- 
br audit wird, dafi nichts da von aus dem Schiffchen fiillt 
und so etwa mit dem gliihenden Platin in Beriilirung 
komint, weil dieses dadurch unheilbar vergiftet und fiir 
die Verbrennung untauglich wird, s. a. S. 24. 
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Falls ein Platmstern mit anderen Stoffen^ z. B. Arsen, 
Zinn und dgl. vergiftet wird, dann kann man ihn manch- 
mal durch Auskochen mit Salzsaure wieder beleben. 
Blei la£t sick hoclistens durch Kochen mit Konigswasser 
manchmal entfernen, dabei wird natiirlich der Stern stark 
angegriffen. Immerhin kann durch die so erzeugte rauhe 
Oberflache die katalytische Wirkung des Platins all- 
gemein erhoht werden. 

Diese schadlichen Vergiftungen sind jedoch bei 
einiger Vorsicht zu vermeiden, vorausgesetzt, dafi es sich 
nicht um Stoffe handelt^ die bei den angewandten Tempe- 
raturen sehr leicht fliichtig sind. 

Die doppelte Sauerstoffzufiihrung. 

Wesentlich sicherer, als mit dem eben beschriebenen 
Verfahren kann wenigstens der noch Ungeiibte mit der 
doppelten Sauerstoffzufiihrung verbrennen, auf jeden Fall 
kann mit ihr die Schnelligkeit der Analyse ohne Gefahr 
sehr viel weiter getrieben werden, sofern man nm' das 
Verfahren sicher beherrscht. 

Die Einrichtung flir die doppelte Zuleitung ist in 



Fig. 9 schematisch, und in Fig. 10 zusammen mit dem 
ganzen tlbrigen Apparate dargestellt. 

Das etwa 17—18 cm lange, vorn offene Einsatzrohr 
aus sehwer schmelzbarem Glase setzt sich hinten zu 



einem etwa 23—25 cm laiigen 
Kapillarrohre fort. Tiber den hin- 
teren Teil dieses Kapillarrohrs ist 
ein etwas weiteres T-Rohr ge- 
schoben, das auf der einen Seite 
den Gummistopfen filr das Ver- 
brennungsrohr tragt, auf der an- 
dern durcb ein Stiick guteii Gummi- 
scblauchs auf dem etwa 1—2 cm 
weit hindurchgescliobenen Kapil- 
larrobre festgehalten wird. Der 
Schlauch reicbt ilber das Kapillar- 
robr hinauSj so daB sicli der kleine, 



nur mit einigen Tropfen Scliwefel- 
saure beschickte Blasenzahler un- 
mittelbar daran anschlieUen laBt. 

Dieser Blasenzahler, Fig. 11, 
ist ganz aus Glas. Das in die 
Schwefelsaure eintauchende Ende 
des Zuleitungsrohrs hat eine sehr 
feine Spitze, so daB der Sauerstoff 
nur in ganz kleinen Blasen aus- 
tritt. Das untere Ende des auBeren 
Rohrs ist verjiingt, so daB wenige 
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Tropfeu Schwefelsaare zum Abschlusse des inneren Eohrs 
geniigen. Das in die Schwefelsanre eintauchende Rohr ist 
oben zu einerKugel erweitert, grofi genng, urn nbtigenfalls 
die ganze Schwefelsaare aiifziinelimen. Die auBere Wan- 
dung dieser Kugel muB anf alien Seiten mindestens 1 mm 
von der inneren Wand des aufieren Glasrohrs entfernt 
bleiben, weil sonst in den Zwischenraum etwa durcli Neigen 
des Apparats oder sonstwie gelaiigte Schwefelsanre nicht 
wieder zuriickflieBt^ sondern in dem engen Zwischen- 
raume haften bleibt. LaBt man in solchem Falle einen 
lebhaften Gasstrom durcli den Apparat gelien, so schaumt 
diese Fliissigkeit anf und wird in Blasen bis in die 
Kapillare getrieben. 

Das Fiillen des kleinen Apparats mit sehr wenig 
Schwefelsanre geschieht nicht durch Ansaugen mit dem 
Munde, sondern mit einer kleinen, entsprechend fein 
ausgezogenen Pipette, deren kapillare Spitze mdglichst 
weit in den Schenkel des etwas schrag gehaltenen 
Apparats gesteckt wird, der sich im Innern zur Kugel 
erweitert. Naeh beendetem Einflillen ist dieser Schenkel 
mit ziisammengerolltem FlieBpapier erst feucht, dann 
trocken auszuwischen. 

In der inneren Kugel des Blasenzahlers ist eine 
Spitze eingeschmolzen, die selbst bei schiefer Lage oder 
bei Minderdruck im hinteren, zum Trockenturme ftihren- 
den Schlauche, wie er bei Nichtgebrauch des Apparats 
wohl eintreten kann, das Zurticktreten der Schwefelsaure 
in diesen, aus gleich erkennbaren Griindeu ziemlich lang 
gewahlten Gummischlauch erschwert. 

Das aus dem Blasenzahler austi^etende Knierohr ist 
ebenfalls zu einer kleinen Kugel mit eingesetzter Spitze 
aufgeblasen; hierdurch soli erreicht warden, daB selbst 
bei dem zuni SchluB verstarkten Gasstrom auch keine 
Spur von Schwefelsanre in das Kapillarrohr gelangen kann. 
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Das nach unten gericlitete Ansatzstiick cles iiber die 
Kapillare gescliobenen T-Rohrs ist diirch einen Kaut- 
scliukstopfen mit einem kleineu Chlorkalziumrohr ver- 
bunden^ das in einem rechtwinklig seitwarts gebogeneu; 
engeren Rolire endigt. Audi dieses Rohr ist dardi 
einen langen Schlaudi mit dem Trodcenturme verbunden. 

Um zii verhindern, daB der Blasenzahler diirch sein 
Gewidit sdiief nadi nnten gezogen wird, befestigt man 
an dem Clilorkalziumrohre eine kleine federnde Messing- 
klemme^ die einen am Ende zu einer Sdileife um- 
gebogenen Draht ti'agt; au£ dieser Schleife ruht die 
Spitze des Blasenzahlers. Oder man bringt zwischen 
Chlorkalziumrohr und Blasenzahler einen duniien Messing- 
draht an^ der beiderseits mit federnden^ halboffenen Klem- 
men versehen ist^ die beide verschiebbar auf dem Blasen¬ 
zahler nnd dem Clilorkalziumrohre aufsitzen. 

Der Trockeiiturm tragt obeii statt des gewohnlichen 
Knierohrs ein Rohr, das sich gabelformig in zwei Enden 
spaltet. Auf dieso Enden werdeii die beideii etwa 50 cm 
langen Gummischlauclie aufgeschoben. Der eine flihrt 
ziim Blasenzahler und soiiiit zum Innern des Einsatzrohrs^ 
der andere zum Chlorkalziumrohr und somit auBerhalb 
des Einsatzrohrs unmittelbar in das Verbrennungsrolir. 
Jeder dieser Schlauche ist mit einem guten Schrauben- 
quetsclihahn mit feinem Gewinde verselien, so daB man 
sowohl den inneren Sauerstoffstrom, den „Yergasung- 
strom“^ als auch den auBeren, „den Verbrennungstrom“ 
fein einstellen und regeln kann. 

Soli der Zuleitungsapparat bei Nichtgebrauch beiseite 
gestellt werden^so schiebtman zumSchutze iiber dasheraus- 
genommene Einsatzrohr ein hiuten geschlossenes ^ etwas 
weiteres Glasrohr, z. B. ein Stiick altes Verbrennungsrolir, 
das dann auf den Stopfen aufgesetzt wird. Der am Blasen¬ 
zahler befindliche lange Schlauch wird vom Gabelrolir ab- 
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genommen und auf das Ideine Chlorkalziumrohr gezogen^ 
dessen langer Schlauch wieder mit dem zweiten, jetzt 
freien Ende des Gabelrohrs am Trockenturm verbunden 
wird; es ist dann alles vor Staub und Feuclitigkeit ge- 
sclititzt. Es haben sich aber auch^ ebenso wie zum 
luftdicliten AbschluB des beiseite gestellten Trockenturms, 
falls er nicht auch oben mit Glashahn verselien sein 
sollte, kleine Gurnmikappen, d. h. einseitig gesclilossene 
Endohen Gummischlauch bewalirt. 

Man ersieht leicht aus der Abbildung des zusammen- 
gesetzten Apparats, Fig. 10, S. 71, daB bei der Verbreii- 
nung der durch den Blasenzahler gehende innere Sauer- 
stoffstrom durch das Einsatzrohr streicht und daher die 
Dampfe der erwarmten Substanz mitftihrt, wahrend der 
durch das kleine Chlorkalziumrohr eintretende Sauerstoff 
auBerhalb des Einsatzrohrs vorbeistromt und sich erst am 
Ende des unmittelbar bis an den Platinstern geschobenen 
Einsatzrohrs mit dem inneren Sauerstoffstrome vereinigt. 

DasVerfahren mit der doppelten Sauerstoffzufiihrung 
ist fiir alle Substanzen, seien sie leicht oder schwer 
fliichtig, mogen sie sich unter Abscheidung von Kohle 
zersetzen oder nicht, so ziemlich dasselbe und im all¬ 
gem einen ubereinstimmend mit dem bei der einfachen 
Sauerstoffzufuhr beschriebenen. 

Nachdem man das Rohr mit den etwa notigen Blei- 
superoxjdschiffchen getrocknet hat, wobei man einen lang- 
samen Sauerstoffstrom innen und auBen durch das Rohr 
streichen laBt, fiigt man die Absorptionsapparate an und 
stellt in bekannter WeisedichtenSchluB fest. Man entziindet 
die Verbrennungsflamme und das Flammenrohr zum Er- 
hitzen der vorderen Halfte des Yerbrennungrohrs, das 
Flammenrohr bis auf die vorher mit Thermometer fest- 
zustellenden Hohe der einzelnen Flammchen, so daB 
dieser Teil des Rohrs etwa 320® warm wird, natlirlich 
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wird dabei allmahlich angewarmt. Man setzt iiber deii 
Platinstei'n das halbe Dach so weit nach vorn^ dafi ge- 
rade der das Einsatzrohr berlihrende Rand in belle Glut 
gerat. An das halbe Dach schlieJBt sich nach vorn eiii 
ganzes, aber so weit zuriick^ dafi der vorderste Teil des 
Verbi’ennungrohrs zunachst noch halt bleibt. Sobald 
das Platin zu gliihen anfangt — bei sehr fliichtigen 
Stoffen darf das Einsatzrohr nicht zu heiB werden^ man 
inufi es also anfangs von dem gliihenden Platinstern ent~ 
sprechend feriihalten oder die Verbrennungsflamme erst 
nach Einbringen der Substanz entzilnden — lockert man 
den hinteren Stopfen, zieht mit der einen Hand Ka- 
pillare mit Einsatzrohr samt Blasenzahler und Chlor- 
kalziumrolir ganz heraus, entnimmt mit der andern Pland 
dem schon vorher gedffneten Wageglaschen das Schiflf- 
chen oder das Glasktigelchen mit der Substanz und lafit es 
bis an das Ende des etwas schrag gehaltenen Einsatzrohrs 
riitschen, gibt den Glasstab hinzu und setzt die Kapillare 
mit Einsatzrohr wieder in das Verbrennungsrohr ein. 

Man tragt Sorge^ daJ3 der hintere Gummistopfen 
wieder gut und fest in das Rohr eingesetzt wird. Das 
Einsatzrohr muB mindestens den Platinstern beriihren, 
noch besser ist, wenn dieser etwa mit einem Drittel 
seiner Lange in das innere Rohr hineinragt^ wie das auoh 
bei dem einfachen Einsatzrohr geschieht. Der wie schon 
beschrieben eingeschnittene und gebogene Platinstern 
wird ausgegluht im Exsikkator aufbewahrt, unmittelbar 
vor dem Einschieben etwas in das Einsatzrohr eingesetzt 
und mit diesem zusammen in das Rohr eingefiihrt. Um 
dann ein Anschmelzen des lioch zu erhitzenden Einsatz¬ 
rohrs an das Vei'brennungsrohr auf jeden Fall zu ver- 
hindern, umwickelt man das vordere Ende mit einem. 
Platindraht^ dessen zusammengebogene Enden man nach 
vorn richtet. 



— 76 


Die beiden Sauerstoffstrome waren schon vorher 
richtig eingestellt, d. h. der innere „VergasuDgstrom“ so^ 
dab man die kleinen Gasblasen im Blasenzahler noch 
bequem zahlen kann^ etwa 2—6 ccm Sauerstoff in der 
Minute. An dieser Einstellung wird walirend des ersten 
Teils der Verbrennnng nichts geandert. 

Der auBere Sauerstoffsti’om oder „ Verbrennung- 
strom“ wird so eingestellt, daB sich die Blasen in der 
Schwefelsaure des Trockenturms und in der Palladium- 
Idsung ebenfalls nocli gut zalilen lassen, etwa 40—80 ccm 
Sauerstoff in der Minute; je nach Bediirfnis kann und 
muB dieser Strom, wie friiher schon beschrieben wurde, 
s. 8. 64, noch mehr verstarkt werden. 

In der Nahe des hinteren Stopfens wird eine kleine 
Flamme entziindet, die hier verhindern soil, daB Substanz 
in das Kapillarrohr zuruckdestilliert. Man wird daher 
je nach dereii Fliiclitigkeit die Flamme groBer oder 
niedriger halten und mehr oder weniger nahe an das 
Schiffchen herangehen. Manohmal bei sehr fliichtigen 
Stoffen ist die Strecke zwischen Schiffchen und hinterer 
Stiitze zu kurz, um mit der Vergasungflamme weit genug 
zuriickbleiben zu konnen. Da hier die Erwilrmung ganz 
schwach sein kann, so daB der hintere Stopfen nicht ge- 
fiihrdet ist, so schiebt man das Verbrennungsrohr so weit 
wie moglich nach vorwarts und setzt in die Nahe des 
Stopfens die ganz niedrig gehaltene Flamme. Der vor- 
dere Teil des Rohrs ragt dann allerdings weit uber die 
vordere Stiitze, hinaus, das macht aber nichts, denn dieser 
Teil des Rohrs soil ja zuniichst sowieso kalt bleiben, 
schlimmstenfalls kann man aber durch die ovale Offnung 
in der voi’deren Stiitze mit dem Flammenrohr folgen. 
Im spliteren Verlaufe der Verbrennung wird das Rohr 
natiirlich wieder zuruckgenommen; die Verbrennung- 
■flamme mufi bei alien diesen Bewegungen natiirlich 
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dem Platinsterne folgen^ so dafi er immer in heller Glut 
bleibt. 

Im iibrigen verfahrt man bei der Verbrennung wie 
im einfachen Sauerstoffstrom mit hinten geschlossenem 
Einsatzrohrj d. h. man erhitzt und verbrennt von vorne 
nach hinten, nachdem man die VergasuDgflamme so hoch 
geschraubt und so weit dem Schiffchen genahert hat, 
dafi vom hintersten Teile des Schiffchens aus eben eiiie 
ganz schwaohe VergasLing oder Zersetzung der Substanz 
einsetzt. Dann geht man, erst mit dem halben Cache, 
dann mit der Verbrennungsflamme nach und nach so weit 
zuriick, daB die Vergasung und Verbrennung den vor- 
geschriebenen Verlauf nimmt. JDieser wird wieder beob- 
achtetund beurteilt an der Verdichtung von Wasserin der 
Nahe des vorderen Stopfens, am Aufgliihen des Kontakt- 
sterns oder des den Glasstab umwindenden Platindrahts 
und an der VerMchtigung und Braunung der Substanz. 
1st in dieser nur wenig Wasserstoff enthalten oder halt 
man den vorderen Teil des Rohrs zu warm, so wird kein 
Wasser verdichtet und dieses Merkmal fallt dann weg. 
Man kann sich aber manchmal damit helfen, daB man 
unmittelbar neben dem. Stopfen das Rohr ganz kurze Zeit 
mit dem kalten Finger beriihrt; es zeigt sich dann 
schnell voriibergehend ein Anflug von Feuchtigkeit. 

Bei sehr fliichtigen Stoffen stellt man den inneren 
Sauerstoffstrom auf sehr langsam ein, bei sohwer fliicli- 
tigen kann er entsprechend verstiirkt werden. Will man 
diese Operation einmal ausnahmsweise wahrend der 
Verbrennung vornehmen, so ist auBerste Vorsicht am 
Platze, Fiir gewohnlich soli an dem inneren Strome bis 
zur volligen Verkohlung oder VerfLiichtigung der Sub¬ 
stanz nichts geandert werden. Am besten nimmt man, 
wenn eine Verstarkung durchaus imvermeidlich ist, Ver- 
gasungs- und Verbrennungsflamme nebst Dacli etwas 
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zuriick und laiJt voriibergeliejid etwas abkilhleu und ver- 
starkt den Strom erst dann nur ganz allmahlich. 

Nur bei sehr schwer fiilchtigen Stoffen kann es 
nutzlich sein^ das Scliiffchen nicht ganz bis ans Ende 
des Einsatzrohrs zu schieben, man mufi dann aber den 
freiwerdenden Eaum zwischen Scliiffchen und Kapillare 
mit porosen Quarzstiickchen ausfldlen. Noch einfacher ist, 
■sveuD eine starkere Erhitzung des Schiffchens notig wird^ 
und man mit der V^erbrennungsAamme nicht waiter zuriick- 
gehen kann, weil sonst der Platinstern nicht mehr gentigend 
erhitzt wurde, noch einen Brenner zu Hilfe nehmen, auch 
mit diesem muA man jedoch auJSerst vorsichtig verfahren 
und sich nur ganz allmahlich der Substanz nahern. 

Auch bei der doppelten Sauerstoffzufiihrung er- 
scheint unter Umstanden am Rande des Einsatzrohrs 
ein Flammchen. Es ist immer gut, das als Warnung- 
signal aufzufassen und sobald es eintritt, sofort mit der 
Vergasungsflamme, dann mit der Verbrennungsflamme 
nebst Dach etwas zuriickzugeheu und den auJBeren Sauer- 
stoffstrom zu yerstarken, bis das Flammchen wieder ver- 
schwunden ist und nur noch starkes Aufgliihen des 
Platinstez'ns beobachtet wird. Dieser Ziistand ist der 
giinstigste und auf ihn siicht man bei der V^erbrennung 
hinzuwirken. Bei den Stoffen, wie Zucker, EiweiB, 
Weinsaure und alinl., bei denen das Aufgliihen des 
Sterns tlberhaupt ausbleibt, hat man dafiir an der deut- 
lich sichtbaren Zersetzung einen ebenso guten Mafistab. 
Namentlioh diese Stoffe, aber auch sehr hochsiedende, 
von hohem Molekulargewichte, zersetzen sich unter Ab- 
scheidiing von Kohle; es ist dann nicht notig, mit dem 
Weiterschreiten des Brenners zu warten, bis auch die Kohle 
vollig verbrannt ist, sondern man kann diese vorlaufig 
unbeachtet lassen nnd erst einmal die ganze Substanz 
durch Erhitzen verkohlen, und die Kohle erst zum 
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Schlufi iinter Yerstarkung des inoeren Sauerstoffstroms ver- 
brennen. Man sei jedoch vorsichtig und lialte sehr schwar^e^ 
sclieinbar ganz verkohltC; aber noch teerhaltige Zer- 
setziingsprodukte nicht etwa fiir Koble, es kann sonst 
vorkommeri; dafi dann bei unvorsichtigem Erhitzen pldtz- 
licli noch einmal viel Dampfe entstehen, die wegen ihres 
liohen Kohlenstoffgehalts besonders gefahrlich sind. 

Bei sehr fliichtigen StoJEfen, auch bei solchen von 
hoher Dampfspannung, z. B. Naphthalin, darf man die 
Vergasimgsflamme niemals ganz wegnehmen, weil sonst 
die Gefahr entsteht, dafi in das Kapillarrohr Substanz 
zurtlckdestilliert oder sublimiert. Bei solchen Stoffen 
ist Vorsicht am Platze; man kommt am leichtesten und 
ungefahrdet ans Ziel, wenn man mit beiden Flammen 
weit vom Schiffchen entfernt bleibt, so daiS der mittlere 
Teil nur ganz schwach erwarmt wird, man fiihlt mit 
dem Finger und libeidafit nun den Apparat einfach sich 
selbst, hochstens kontrolliert man von Zeit zu Zeit den 
Sauerstoffstrom. Ich stehe durchaus auf dem Stand- 
pun kte, lieber einige Minuten zu opfern — es ist gleich- 
giiltig, ob eine Yerbrennung in 40 oder 60 Minuten 
beendet ist — als sich der Gefahr auszusetzen, daJ5 un- 
verbrannte Dampfe liber den Platinstern streichen und 
dadurch eine Analyse ganz verloren geht, der Zeitverlust 
ist dann sehr viel groher. Wer die Methode erst be- 
herrscht; ist an solche Eilcksichten weniger gebunden. 
Im ubrigen ist es auch vorzuziehen^ dafi der Chemiker 
nicht bei der Yerbrennung festgenagelt stehe, sondern 
daneben auch noch andere Arbeiten vornehme; das ist 
aber nur dann moglich, wenn man die Geschwindigkeit 
nicht llbei'treibt. Man kann trotzdem, wenn man nur 
liber die genligende Zahl Absorptionsapparate verfugt^ 
drei bis vier Yerbrennungen am Tage spielend aus- 
flihren, noch mehr, wenn man mehrere Gestelle besitzt 
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Zum ScliiuJB wird ebenfalls aiif den Vergasung- 
brenuer der Spalt aufgesetzt, das Rolir in seiner ganzen 
Lange mit Diicliern iiberdeckt und der mittlere Teil vom 
Platinstern bis zum Kaj^illaransatz durohgegliiht, Nach 
wenigen Minuten ist gewohnlich die abgeschiedene Kolile 
verbraunt und damit die Verbrennung beendet. 

Man mafiigt allmablicli die Plammen^ so daB sich 
das Rohr langsam abkiihlt, spannt die Absorptions- 
apparate ab und das Rohr ist fur eine neue Verbren- 
nung bereit, wenn notig nach Ersatz der verbrauchten 
Absorptionsschiffchen. 

Die doppelte Sauerstoffzufiihrung hat sich noch in 
folgender Weise vereinfachenj verbessern und auf einen 
kleineren Ranm zusammendriingen lassen^ wie das aus 
der Abbildung, Fig. 12^ hervorgeht. 



Der Blasenzahler ist nahe an das Chlorkalziuinrohr 
geriickt^ so dafi das Gewicht beider auf das Yerbren- 
nungsrohr mit kurzem Hebelarme wirkt; dadurch ist das 
Yerbrennungsrohr in der Mitte^ wo es beim Erhitzen er- 
weicht^ weniger dem Yerbiegen ausgesetzt. Aufierdem 
wild auch der durch den Blasenzahler eintretende Sauer- 
stoff noch einmal kurz vor seinem Eintritte durch Chlor- 
kalzium getrocknet. Der zum Blasenzahler fiihrende 
lange Schlauch ist vermieden und damit die Gefahr, 



Feuclitigkeit iu den bereits getrookneten Sauerstoff zu 
bringen. Die wenigen Tropfen konzentrierter Schwefel- 
saure im Blasenzahler kSnnen nur eine bescbrankte, 

Dennatedt, BlementaraEalyae. 3, Auflage. ^ 
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kurze Zeit den Gasstrom sicker trocknen, eine Erneue- 
rung dieser Schwefelsaure ist aber immer unbequem. 

An Stelle der Quetschkakne sind ausschlieBlich 
Glashahne getreten. Die feinste Regelung des Sauer- 
stoffstroms wird dadurch ermoglickt, daB man, wie schon 
auf S. 52, erwaknt, das Lock der Kiiken an den Glas- 
haknen mit einer scharfen Kantenfeile in der Dreh- 
richtung, nack beiden Seiten spitz zulaufend, einfeilt, so 
dafi man beim Offnen dem Gase den Weg nur ganz 
allmaklick freigibt. 



Das kleine Cklorkalziumrohr, das man, ohne den 
Apparat unkandlicker zu macken, nicht gut vergrSBern 
kann, nimmt nur eine verhaltnismaBig geringe Menge 
Chlorkalzium auf. Obwokl nur gut getrockneter Sauer- 
stoff kindurckgeleitet wird, so kann dock durch den 
langen, ikm ansitzenden Gummiscklauck Eeucktigkeit 
zugefiihrt werden. Man troclme daker von Zeit zu 
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Zeit das Ohlorkalzium, indem man es in einem weiten 
Reagenzglase mit der freien Flamme vorsiohtig erhitzt 
and ftille es erst wieder ein, wenn es dabei keinen 
"Wasserdampf mehr abgibt. Dieses Trooknen muJ3 immer 
gescheheBj sobald man bei seinen Analysen stetig zu 
viel Wasser, gewbhnlich etwa findet; meist liegt 

der Grand dafiir an dieser Stelle. 

Der ganze Verbrennungsapparat in seinem ein- 
fachsten Aufbau mit den beweglicben Sttitzen ist in 
Fig. 13, mit dem auf den Tisch zu stellenden festen 
Gestell, in Fig. 14 S. 81, auf dem tragbaren Universal- 
stativ, in Fig. 15 S. 82 abgebildet. 

Die Verbrennung verpuffender und explosiver 

Stoffe. 

Stoffe, die sich beim Erhitzen mit einiger Leb- 
liaftigkeit oder gar unter Verpuffung zersetzen, maclien 
bei der *Verbrennung nach den alten Methoden oft nicht 
geringe Schwierigkeit. 

Beim Erliitzen im Sauerstoffstrome laBt sich die 
Zersetzung dieser Substanzen mit jeder beliebigen Lang- 
samkeit vollziehn, wenn man ihnen ein trages, bei hohen 
Temperaturen nicht veranderliches Material beimischt. 
Als solches eignet sich am besten gepulverter reiner 
Quarz, der wie auf S. 61 beschrieben, durch Erhitzen 
auf helle Eotglut und Abschrecken in kaltem Wasser 
miirbe und porbs gemacht und durch Ausziehen mit 
Salzsaure gereinigt worden ist. Steht dieser nicht zur 
Verfiigung, so geniigt auch grober, ebenfalls durch Aus- 
kochen mit konzentrierter Salzsaure gereinigter und 
ausgegliihter Quarzsand oder auch ebenso behandelte 
Kieselgur. 

Zur Ausfiihrung der Verbrennung benutzt man 
ausschlieBlioh die doppelte Sauerstoffzufiihrung. Man 

6 * 
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fiillt in das aus dem wie sonst vorbereiteten Verbren- 
nungsrohr herausgezogene Einsatzrobr zunachst etwa 
1 cm boch grobes Quarzpulver von Stecknadelkopf- bis 
ErbsengroBe, dariiber mindestens 6 cm des ausgegliihten 
feinen Quarzpulvers und iaUt darauf ans einem im Ex- 
sikkator aufbewahrten, erst leer, dann mit der Substanz 
gewogenen engen, etwa 10 cm langen Glasrohre die an- 
nahernd richtige Menge, 0,2—0,3 g, Substanz auf den 
Quarz auffalien, indem man das bis nahe dem Quarz¬ 
pulver in das Einsatzrohr eingefuhrte Wagerohr unter 
schwachem Klopfen bin und ber dreht. Man ziebt das 
Eohr vorsicbtig zuriick, so daJ3 an ibm auBen nicbts 
haften bleibt, legt es vorlaufig in den Exsikkator, um 
es spater zuriickzuwagen. Auf die ausgescbiittete Sub¬ 
stanz lafit man etwa 3 cm bocb Quarzpulver fallen und 
miscbt nacb Mit sober licb mit einem stark en, vorn zu- 
gespitzten und zu einer Spiral win dung korkzieberartig ge- 
bogenen Kupferdrabt, indem man diesen Draht gleichzeitig 
drebt und vorsicbtig bin und ber scbiebt. Je explosiver der 
Stoff ist, desto inniger muB er mit dem inerten Material 
gemiscbt werden und zwar so, daB die Miscbung dem 
Auge durcbaus gleicbmaBig erscbeint. Man ziebt den 
Drabt danacb bis eben iiber die Oberflache des Quarz¬ 
pulvers und laBt nun in kleinen Mengen, indem man 
jedesmal den Draht drebt und dann bis zur Oberflache 
berausziebt, neues Quarzpulver nachflieBen. Auf diese 
Weise wird der Draht von etwa anhaftender Substanz 
befreit. Scbliefllich fiillt man das Einsatzrobr bis etwa 
3 cm vom Eande, klopft vorsicbtig eine Gagse, legt den 
Platinstern in den freien Eaum und fiihrt damit das 
Einsatzrobr in das Verbrennungsrobr. 

Die Verbrennung selbst wird wie gewobnlich vor- 
genommen. Der Beginn kennzeicbnet sich meist durcb 
Schwarzung des weiflen Quarzpulvers. Ist die, bei gutem 
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Mischen immer gefahrlose Zersetzung vollendet, d. h. ent- 
weichen keine verbrennbaren Gase mehr^ so wird sclilieB- 
lich unter Verstarkung des inneren und unter MaBigung 
des auJBeren Sauerstoffstroms das Einsatzrohr von vorn nach 
hinten durchgegluht, bis der meist durcb abgeschiedene 
Kohle Schwarz gewordene Quarz wieder reinweifi erscheint. 

Da^ allerdings nur bei nicht geniigendem Mischen^ 
kleine Verpuffungen nicht ausgeschlossen sind^ so stellt 
man der Vorsicht halber^ was man iibrigens auoh immer 
tun kann, unmittelbar vor den Platinstern ein leeres 
kurzes Porzellanschiffchen und da vor erst die Bleisuper- 
oxydschiffchen. Dies verhindert^ dafi etwa aus einem 
Schiffchen fallendes Bleisuperoxyd mit dem Platinstern 
in Beriihrung kommt und ihn vergiftet, s. S. 24. 

Auf die geschilderte Weise lassen sich auch wirk- 
liohe Sprengstoffe wie SchieJBbaumwolle usw. gefahrlos 
verbrennen^ vorausgesetzt^ daB sie si oh so fein zerreiben 
oder zerschneiden lassen^ dafi sie sich auf eine Strecke 
von etwa 10 cm in dem inneren Einsatzrohr gleichmafiig 
verteilen lassen. 

Sprengstoffe, bei denen Zersetzungs- und Explosions- 
temperatur nicht nahe zusammenfallen, wie z. B. Mtro- 
glyzerin, konnen^ ohne sie mit Quarz zu mischen, in 
dreiteiligen Schiffohen verbrannt werden. Mtroglyzerin 
z. B. spaltet zunachst beim Erwarmen gewaltige Mengen 
von Stickoxyden ab, so dafi das ganze Eohr rotbraun 
gefarbt erscheint. Treffen die roten Dampfe auf das 
angemessen erwarmte Bleisuperoxyd in den Schiffchen, 
so werden sie so energisch absorbiert, dafi die braune 
Farbung hier wie mit einem Messer scharf abgeschnitten 
ist; die Verbrennung des Mtroglyzerins eignet sich be- 
sonders als Vorl'esungsversuch, urn die Methode vorzu- 
ftihren und die aufierordentliche Absorptionsfahigkeit des 
Bleisuperoxyds fiir nitrose Dampfe zu zeigen. 
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Die Bestimmung der Asche. 

Enthalt ein organisclier Stoff unverbrennliche^ also 
Mineralbestandteilej so bleiben sie nacb der Verbrennung 
im. SchifEchen zuriick. Es kann daker ihre Menge ein- 
fact durcb W^en des Scliiffchens bestimmt und ihre 
JSTatur durch Analyse festgelegt werden, vorausgesetzt 
natiirlich, daB sie bei der in Betracht kommenden 
Temperatur nicht fliichtig sind, Es ist dabei gleich- 
giiltig, ob die Mineralbestandteile zur Zusammensetzung 
der verbrannten chemischen Yerbindung gehoren oder 
ob sie nur Yerunreinigungen darstellen. Oft findet man 
in Stoffen, die fiir rein gehalten wurden, nicht unbe- 
trachtliche Mengen Asche und erspart sich auf diese 
Weise Pehlschltisse, Miihe und Arbeit. 

Bei der Bestimmung der Asche ist zu beriicksich- 
tigen^ daB manche Bestandteile durch SauerstofEaufnahme, 
also durch Oxydation^ z. B. Eisen, ein hoheres Gewicht 
vortauschen kdnnen. Andere wieder, wie die Alkalien 
und die alkalischen Erden halten Kohlensaure zuriick, 
die dann nach den Methoden der quantitativen Analyse, 
z. B. durch tjberfiihrung in die Chloride und die dabei 
eintretende Gewichtsanderung, noch besonders bestimmt 
werden muB. 

Im iibrigen hat man zur Bestimmung der Aschen- 
menge nur das SchifEchen in seinem „Schweinchen“ 
zuriickzuwagen; Gewichtzunahme gleich Asche. Ist der 
Eiickstand hygroskopisch, so muB er schnell in das 
Wageglaschen oder den Exsikkator gebracht werden, da- 
mit er keine Feuchtigkeit aus der Luft anziehen kann. 

Manche Mineralbestandteile, z. B. Alkalisalze, bilden 
schmelzbare Aschen. Die Schmelze halt dann Kohlen- 
stofE zuriick, der der Einwirkung des SauerstofEs auch 
beim starksten Erhitzen entzogen bleibt. Man ver- 
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wendet fiir solclie Stoffe am besten porose Scbiffcheiij 
die unter Umstanden die ganze geschmolzene Fliissigkeit 
aufsaugen^ wahrend der Kohlenstoff zuriickbleibt^ der 
sich dann ohne weiteres verbrennen laBt. 

Das gelingt beispielsweise auch bei phosphorhaltigeu 
Stoffen, wenn der Gebalt an Phosphor einige Prozente 
nicht libersteigt. Wird der Gehalt jedoch holier, so 
muj5 man ebenso wie bei vielen alkalihaltigen StofEen, 
nach vollstandiger Vei’kohlung die Verbrennung unter- 
brechen. Man nimmt das Sohiffchen heraus, stellt es in 
eine flache Glasschale mit ebenem Boden und giefit in 
diese, nicht in das Sohiffchen, stark verdiinnte Salzsaure 
nnd erwarmt einige Zeit auf dem Wasserbade. Die 
Fliissigkeit dringt von anfien nach innen in das Schift- 
chen ein, laugt die loslichen Bestandteile, also auch die 
Phosphorsaure, vollstandig aus, wahrend die Kohle fest 
im Schiffchen liegen bleibt. Man giefit die Saure ab, 
wiederholt das Yerfahren einige Male mit reinem Wasser, 
trocknet das herausgenommene Schiffchen bei 120^, 
schiebt es dann wieder in das bis dahin verschlossen 
gehaltene Yerbrennungsrohr und setzt die Yerbren- 
nung fort. 

Soli dabei auch gleichzeitig die Menge der Asche 
bestimmt werden, so ist das Schiffchen vor dem Aus- 
laugen zu wagen, ebenso die Absorptionsapparate. Die 
Zunahme dieser bei der zweiten Yerbrennung gibt die 
Menge des abgeschiedenen Kohlenstoffs, die natiirlich von 
der erst gefundenen Aschenmenge abzuziehen ist. 

Die Bestimmung des Schwefels und der 
Halogene. 

In der Moglichkeit der gleichzeitigen Bestimmung 
des Schwefels und der Halogene neben Wasserstoff und 
Kohlenstoff, gleichgiiltig, ob die betreffende Substanz 
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stickstoffhaltig ist oder nicht, liegt ein groBer Vorzug 
der Methode. Denn einmal wird an oft wertvollem 
Material gespart, und ferner werden diese Elemente mit 
den anderen in genan denselben Proben bestimmt, was 
namentlich fiir die technische Analyse nicht selten von 
Bedeutung ist, endlicb sind alle sonst bekannten Me- 
thoden fiir die Bestimmung des Schwefels und der Ha- 
logene in organischen Stoffen nicht gleichmaJBig gut fiir 
alle Substanzen brauchbar. Wenn man zudem in Be- 
tracht zieht, daB fiir sehr fliiohtige Stoffe, und um solche 
handelt es sioh sehr oft, ganz zuverlassige Verfahren 
tiberhaupt baum existieren, so wird man die gleich zu 
schildernden Methoden selbst in solchen Fallen bevor- 
zugen, wenn eine gleichzeitige Bestimmung des Kohlen- 
stoffs und Wasserstoffs nicht beabsichtigt ist, wenn es 
sich also nur um Bestimmung von Schwefel und Halogen 
allein handelt. In solchen Fallen kommt man auch mit 
einem kiirzeren Verbrennungsrohre aus. Man wird daher in 
Laboratorien, wo solche Bestimmungen iifter vorkommen, 
fiir diesen Zweck einen besonderen Apparat herrichten. 
Es sei schon hier betont, daB man dann bei Schwefel 
als Absorptionsmittel Soda benutzt, so daB aus der schnell 
hergestellten Losung nur die SchwefelsEure ausgefallt zu 
werden braucht. 

Fiir die Bestimmung der Halogene sind tiberhaupt 
nur zwei Wagungen, namlich der Silberschiffchen vor 
und nach der Absorption notig. 

Einfachere Methoden sind kaum denkbar. 

a, Bestimmung des Schwefels. 

Die gleichzeitige Bestimmung des Schwefels neben 
der des Wasserstoffs und Kohlenstoffs andert an dem 
beschriebenen Verfahren nichts, auch wenn Stickstoff 
vorhanden ist, denn das in dem Schiffchen vorgelegte 
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Bleisuperoxyd halt unter gewissen Bedingungen die 
Oxyde des Schwefels ebenso sicher zuruck, wie die Oxyde 
des Stickstoffs. 

Bei der Verbrennung schwefelhaltiger Stoffe im 
Sauerstoffstrom mit Platin als Eatalysator wird nioht 
nur Schwefeldioxyd, sondern auch Schwefeltrioxyd ge- 
bildet. Zwar warden beide gleichmaBig gut vom Blei- 
superoxyd als Bleisulfat zurtickgehalten, aber das schwerer 
fliichtige Schwefeltrioxyd verlangt eine hShere Tempe- 
ratur, urn gentigend in Bewegung gesetzt zu warden und 
mit dem im Schiffchen liegenden Absorptionsmittel aus- 
reichend in Beriihrung zu geraten. AuBerdem entsteht 
bei der Verbrennung organisoher Stoffe immer Wasser> 
das sich bei Temperaturen unter 320® mit dem Schwefel¬ 
trioxyd zu Schwefelsaure vereinigt, die einmal gebildet 
an den inneren Wanden des Verbrennungrohrs entlang 
kriecht und sich so der Absorption durch das Bleisuper- 
oxyd entzieht. Es muB daher auch aus diesem Grunde 
der vordere Teil des Rohrs geniigend hoch, namlich auf 
mindestens 820® erhitzt warden, was, wie schon an- 
gegeben, in einfacher und sicherer Weise durch das auf 
S. 22 beschriebene horizontale Flammenrohr, mit seinen 
etwa zwanzig, fast blau brennenden Flammchen erreicht 
wird. Die Hohe des verstellbaren Flammenrohrs und 
die Hohe der Flammchen wird ein fiir allemal bestimmt, 
indem man ein Thermometer in dem Verbrennungsrohr 
auf ein eingeschobenes Schiffchen legt und bei auf- 
gesetztem Dach auf die gewiinachte Temperatur einstellt. 

Es kommt hierbei natiirlich auf einige Grade hin 
und her nicht an, da erst gegen 300® eine ganz unbe- 
deutende Abspaltung von Sauerstoff aus dem Bleisuper- 
oxyd beginnt, die erst deutlich bei 850® wird. Voll- 
standige Umwandlung in Mennige tritt erst bei 450® 
ein. Ubrigens wird das in dem dem Platinsterne zu- 
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gewandten Ende des Schiffchens liegende Bleisuperoxyd 
erheblicli iiber 350° erhitzt und zwar ohne Schaden, 
weil bier sicher der gesamte zu Scbwefeltrioxyd ver- 
brannte Schwefel, vielleicht aucb das Schwefeldioxyd 
durch die entstandene Mennige zuriickgehalten wird, 
sicher findet man, wenigstens bei der Yerbrennung nicht 
zu schwefelarmer StofEe, diesen Teil des Bleisuperoxyds, 
meist einige Zentimeter weit, durch und durch in weifies 
Bleisulfat verwandelt. 

Das vorzulegende Bleisuperoxyd darf weder Kohlen- 
saure, also in Gestalt von Karbonaten, auch nicht die 
geringste Spur organischer Stoffe, noch Schwefelsaure, 
noch, wenn es auch zum Festhalten von Chlor und Brom 
dienen soli, Halogen enthalten. 

Schwefelsaure-, Halogen- und karbonatfreies Blei¬ 
superoxyd ist unter der Bezeichnung: „Bleisuperoxyd 
nach Dennstedt“ unschwer zu erhalten. Schwerer ist 
Bleisuperoxyd frei von organischen Stoffen zu bekommen. 

Prufung des Bleisuperoxyds. 

ZurPriifung auf organische Stoffe bringtman 10 g 
Bleisuperoxyd-mennigegemisch, s. S. 67, in einem groJBen 
PorzellanschifEchen in das vorbereitete Yerbrennungsrohr, 
erwarmt mindestens eine Stunde auf etwa 320°, spannt 
dann das Chlorkalziumrohr und die Natronkalkapparate 
vor und erhitzt im Sauerstoffstrome mit dem entaprechend 
hoher gestellten Flammenrohr bis das Bleisuperoxyd, an 
der Farbe erkennbar, nahezu vollstandig in Mennige iiber- 
gegangen ist. Die Zunahme der Natronkalkapparate darf 
1,5 mg nicht iibersteigen. 

Um auf Karbonate zu priifen, iibergieBt man 
einige Gramme Bleisuperoxyd mit verdiinnter Salpeter- 
saure; es darf keine, auch nicht durch die Lupe erkenn- 
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bare Gasentwicklung eintreten. Ubrigens wird auch die 
als Karbonat vorhandene Kohlenstore beim Erbitzeii 
zur Priifiiiig anf organisclie Stoffe gefunden, 

Zur Priifung auf Schwefelsaure werden 25 g Blei- 
superoxyd mit 50 ccra 20^/Qiger Sodalosung in einem 
Becherglase eine Stunde unter oft wiederholtem Urn- 
rilhren und Zerdriicken mit einem Glasstabe erwarmt, 
filtriert und mit der gleichen MengOj 50 com, heiBem 
Wasser nachgewaschen; in dem siedenden Filtrate darf 
nach. dem Ansauern mit Salzsaure Chlorbaryum nicht 
nur keine Triibung erzeugen, es darf aiicb nach mehr- 
stiindigem Erwarmen auf dem Wasserbade und 24stun- 
digem Stelien keine Spur eines Mederschlags auftreten. 

Zur Priifung auf Halogen werden ebenfalls 25 g 
Bleisuperoxyd in einem Becherglase mit 50 ccm lO^/^iger 
reiner, d. h, halogenfreier Natronlauge in gleicher Weise 
wie bei der Priifung auf Schwefelstoe beschrieben^ eine 
Stunde auf dem Wasserbade erwarmt^ danach mit heifiem 
Wasser verdiinnt und filtriert. Das Filtrat darf nach 
dem Ansauern mit Salpetersaure hochstens eine Spur 
von Opaleszenz zeigen, die sich nach einsttindigem Er- 
hitzen und 24stundigem Stehen nicht zu einem sicht- 
baren Mederschlage vereinigen darf. 

Bleisuperoxyd, das den angegebenen Bedingungen 
nicht entspricht, muB, wenn man es nicht vorzieht, sich 
das Bleisuperoxyd selbst auf elektrolytischem Wege her- 
zustellen, s. S. 67, noch besonders gereinigt werden. Das 
Eeinigungsverfahren ergibt sich ohne weiteres aus der flir 
die Priifung gegebenen Vorschrift, d. h. man schiittelt 
eine nicht zu groBe Menge, hochstens ^/gkg, erst mit 
verdiinnter Salpetersaure, hebert vom abgesesetzten 
Pulver ab, wascht einige Male mit heiBem Wasser, er- 
warmt mit verdiinnter Natronlage, wascht mit Wasser 
dann mit verdiinnter Salpetersaure und endlich wieder 
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/"asser. Samtliche Operationen werden in einem 
:olben vorgenommen, worm man schliefilich auch 
iuchte Praparat auf dem Wasserbade unter fort- 
idem Auspumpen der Luft trocknet. 

man dieses immerhin etwas umstandliche 
ungsverfahren vermeiden^ so kann man, wenn die 
reinigungen nicht sehr erheblich sind — ein solches 
h reines Bleisuperoxyd ist im Handel leicht zu 
— in einem kleinen Teile, je etwa 25 g, Schwefel- 
imd Cblor nach Gewicht bestimmen und die auf 
lie fiir jede Yerbrennung ungefahr verwendet 
entfallende Menge beriicksicbtigen. Das Gefafi 
tn Bleisuperoxyd ist immer verschlossen zu halten, 

1 das in der Luft in Spuren nie fehlende Schwefel- 
aufnimmt und dadurch merklich sohwefelhaltig 
jhwefelreicber wird. 

ir die Schwefelbestimmung bei der Verbrennung 
on wie folgt verfahren: 

wa 8—9 g Bleisuperoxyd werden auf drei kleine, 
licbe, etwa 8 cm lange Porzellanscbiffcben ver- 
id diese, ohne etwas zu versohiitten in den vor- 
l?eil des Verbrennungrohrs eingefiihrt. Das erste 
ten wird dem Platinstern auf etwa 5—7 cm ge- 
die andern beiden schlieBen sich dem ersten un- 
ir an. Am vorderen Stopfen bleiben mindestens 
irei. Noch sicberer gelingt die Absorption, wenn 
i Stelle der ersten beiden Schiffchen eines der 
uf S. 69 beschriebenen, 14 cm langen anwendet, 
weitere Eundung sich dem inneren Bogen des 
mungrohrs m5glichst anschmiegt. Solches Sohiff- 
Qimt etwa 6 g Bleisuperoxyd auf, und von ihm 
st immer die ganze vorhandene Schwefelmenge 
Iten, in dem zweiten kleineren findet man meist 


iren. 
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Die Starke Annaherung der Bleisuperoxydschiffchen 
an den Kontaktstern ist trotz der Gefahr^ daB das hier 
liegende Superoxyd einen Teil seines Sauerstoffs verliert, 
notig, damit schon hier das ganze entstandene Schwefel- 
trioxyd zuriickgehalten wird. 

Waren in der Substanz auch nur wenige Prozent 
Schwefel, so findet man gewohnlich den vordersten Teil 
des Superoxyds fast vollig in Bleisiilfat verwandelt, bei 
schwefelarmen erstreokt es sich meist iiber eine groBere 
Plache und ist auch aus diesem Grunde weniger sichtbar, 
man maoht dann vorteilhaft mit derselben Beschickung 
mindestens zwei Verbrennungen und arbeitet erst dann 
den Inhalt der Schiffchen, namlich wie folgt, auf: 

Naclidem sich das Yerbrennungsrohr abgekiihlt hat 
und die Absorptionsapparate abgespannt sind, zieht 
man mit dem vorn zu einem zugespitzten Hakchen um- 
gebogenen Kupferdrahte die Bleisuperoxydschiffchen so 
vorsichtig heraus, daB von dem Inhalte nichts verloren 
geht. Jedes Schiffchen wird, wenn es das vordere Ende 
des Yerbrennungrohrs erreicht hat, mit der Pinzette er- 
griffen, das Bleisuperoxyd vorsichtig in ein kleines Becher- 
glas geschuttet und die gut abgeklopften Schiffchen in 
ein geniigend langes Reagenzglas getan. Piir die groBen 
Schiffchen muB man sich entsprechend lange Glasrohren, 
wenn nbtig, selbst herstellen. Man libergieBt die Sohiff- 
chen mit etwa S^/^iger reiner, d. h. auf Schwefelsaure- 
freiheit gepriifter Sodalosung und erwarmt einige Zeit 
im kochenden Wasserbade. Die heiBe Sodalosung wird 
danach auf das im Beoherglase befindliche Bleisuperoxyd 
gegossen, die Schiffchen noch zweimal in gleicher Weise 
mit neuer Sodalosung behandelt und diese Flussigkeit 
der ersten hinzugefugt, bis man im ganzen etwa 60 ccm 
davon hat. Man erwarmt nun das mit einem Uhrglase 
bedeckte Becherglas mit dem Bleisuperoxyde eine Stunde 
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auf dem siedenden Wasserbade, indem man mit einem 
Glasstabe die Kliimpcben zerdriickt und von Zeit zu 
Zeit das zu Bo den gegangene Bleisuperoxyd aufriihrt. 
SchlieBlich wird die ganze Fliissigkeit mitsamt dem Blei- 
superoxyd in einen MeBzylinder gegossen, mit etwas 
Wasser nacbgespiilt und nach dem Abkiihlen auf ein 
bestimmtes Volumen aufgefiillt. Da das spezifische Ge- 
wicht des Bleisuperoxyds etwa 7 ist und man gegen 7 g 
davon angewendet bat^ so nebmen diese etwa 1 com ein, 
Man fiillt daber beispielsweise nicbt auf 100, sondern 
auf 101 com auf, man bat dann erst im ganzen 100 com 
Fliissigkeit. Man filtriert nunmehr einen aliquoten Teil. 
etwa 95 com, durch ein trocknes Filter in ein Becber- 
glas ab. Man kommt dabei scbneller zum Ziele, aller- 
dings unter Verlust von etwas mebr Fliissigkeit, wenn 
man nicbt ein kleines glattes Filter, sondern ein Falten- 
filter von etwa 6 cm Hbbe anwendet. Man riihrt das 
Bleisuperoxyd vorber durch Schtitteln des Mefizylinders 
auf imd gieBt das trockne Filter mit der Fliissigkeit 
voll. Diese lauft anfangs triibe durch, man mu£ sie 
daber einige Male zuriickgiefien, da sie aber sehr scbnell 
filtriert, so bekommt man sie trotzdem in wenigen Mi- 
nuten klar. 

Das Filtrat wird vorsichtig, natlirlioh bei bedecktem 
Becherglase mit Salzsaure angesauert, dann erwarmt und 
schliefilich in bekannter Weise mit Chlorbaryum gefallt. 
Das gewogene Baryumsulfat ist dann nocb auf 100 ccm 
Fliissigkeit umzurechnen. 

Das Verbrennungsrohr, der Kontaktstern und der 
vordere Teil des Einsatzrohrs halten unter Umstanden 
nicbt unmerkliche Mengen Scbwefelsaure zuriick, so dafi 
es, wenigstens bei genauen Analysen erforderlich ist, 
Bohr, Einsatzrohr und Platinstern aus- und abzuspiilen. 
Zu dem Ende ziehe man das Einsatzrohr beraus und 
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tauche es mit der Miindung, oline es vom Blasenzahler 
und Chlorkalziumrohr zu trennen, in einige Kubikzenti- 
meter Wasser^ indem man es darin einige Male auf und 
nieder bewegt. Das Wasser befindet sich in einem ge- 
niigend weiten Eeagenzglase. Es geniigt dabei^ daB nur 
die ersten drei Zentimeter des Einsatzrohrs benetzt 
werden. Man laBt das Eohr iiber dem Eeagenzglase 
abtropfen, gibt die Elilssigkeit zu der Sodalosmig, natiir- 
lich bevor sie auf ein bestimmtes Volum aufgefiillt wurde. 
und wiederholt das Abspulen nooh einmal mit einer 
gleichen Menge Wasser. Dann wird dem Verbrennungs- 
robre der Kontaktstern entnommen und ebenfalls im 
Eeagenzglase je mit einigen Kubikzentimetern Wasser 
zweimal abgespiilt. Dieses Wasser laBt man in das auf 
der einen Seite mit dem Daumen verschlossene Ver- 
brennungsrohr flieBen, das man einige Male bin und ber 
neigt^ so daB namentlicb die Stelle^ wo der Kontakt¬ 
stern gelegen bat, gut abgewascben wird. Aucb dieses 
Wasser gibt man zur Sodalosung und wiederbolt das 
Ausspillen nocb einmal in gleicher Weise. 

Einsatzrobr und Verbrennungsrobr stellt man dann 
aufrecbt bin; scbon nacb kurzer Zeit ist das Wasser so 
weit abgetropft, daJ5 man, nacbdem der nasse Eand mit 
einem Tucb abgewiscbt wurde, den Platinstern wieder 
einfubren und mit einer neuen Verbrennung beginnen 
kann. Wenige Zeit verliert man, wenn man ein zweites 
Verbrennungsrobr vorratig bait. 

Bei der Scbwefelbestimmung ist vom Gebraucbe 
poroser Porzellanscbiffcben zur Aufnabme der Substanz 
abzuraten, da sie immer in geringer Menge Sulfat (Gips) 
entbalten, das sicb nur durcb oft wiederboltes Auskocben 
mit verdiinnter Salzsaure vollstandig entfernen laBt. 
Ebenso balten die porosen Scbiffcben nacb der Ver¬ 
brennung Scbwefelsaure zuriick und miissen daber sebr 
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sorgfaltig ausgewaschen werden, was manclimal niolit 
wenig Zeit beaDsprucht. 

Soli nur der Schwefel, also ohne Wasserstoff und 
Koblenstoff bestimmt werden, so lafit sich das Yerfahren, 
wie schon erwahnt^ noch dadurch weiter vereinfacheB; 
dafi man an Stelle des Bleisuperoxpds reine kalzinierte 
Soda benutzt. 

Etwa 4 g solcher Soda werden auf ein groJBes und 
ein kleines oder auf drei kleine Porzellanschiffchen gleich- 
maBig verteilt, in den vordern Teil des Yerbrennung- 
robrs bis nalie an den Kontaktstern gesoboben. An 
Stelle des Chlorkalziumrobrs steckt man in den durch- 
bohrten Stopfen ein kurzes Glasrohr und schaltet un- 
mittelbar daran eine kleine^ mit wenig Wasser gefullte 
Waschflasche oder ein Peligotrohr oder dgL Das Wasser 
iient nur zur Beurteilung des Gasstroms^ kann aber 
Qach beendeter Yerbrennung auf Schwefelsaure gepriift 
iverden, wo von man aber bei richtiger Arbeit nichts 
inden wird. 

Man leitet die Yerbrennung wie gewolinlich, wahrend 
las vordere Ende des Pohrs mit den Sodaschiffchen 
lurch die etwas hoher gedrehten Plammen des Flammen- 
'ohrs auf etwa 400® erhitzt wird. Nach beendeter Yer- 
jrennung laBt man in langsamem Sauerstoffstrom er- 
:alten, entleert die herausgenommenen Schiffchen in ein 
lecherglaS; spiilt sie, wie auch das Yerbrennungs- und 
Cinsatzrohr in der schon beschriebenen Weise mit Wasser 
uSj fiigt dieses zur Soda, die man nun in geniigender 
lenge Wasser unter Erwarmen aufldst. Nachdem man 
[ir Oxydation der schwefligen Saure einige Tropfen 
irom hinzugegeben und erwarmt hat, sauert man mit 
alzsaure an, erhitzt auf dem Wasserbade, bis alles Brom 
erjagt ist und fallt mit Chlorbaryum. 

Auf die besohriebene Weise laBt sich der Schwefel 
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in alien organischen Verbindungen, seien sie leicht oder 
schwer fliichtig, mit so groBer Genauigkeit und Ge- 
schwindigkeit bestimmen, wie sie von keiner andern 
Methode erreicht, gescbweige denn iibertroffen wird. 

Ibu Bestimmung der Halogene, 

Bei der Verbrennung halogenhaltiger, organischer 
Stoffe im Sauerstoffstrome mit Platin als Kontaktsubstanz 
treten Chlor und Brom zum Teil frei^ zum Teil in Form 
ihrer Wasserstoffverbindungen auf^ Jod ausschlieJSlicli 
frei. Samtliche Halogene nebst ihren Wasserstoffver¬ 
bindungen werden bei hoher Temperatur von fein ver- 
teiltem Silber ohne Verlust zurtickgehalten. Da jedoch 
das Silber aucli die bei der Verbi'ennung stickstoff- 
haltiger Stoffe entstehende salpetrige und Salpetersaure- 
festhalt und diese erst bei selir hoher Temperatur und 
nicht einmal vollstandig wieder abgibt^ so muJB die Bil- 
dung des salpetrigsauren nnd salpetersauren Silbers 
liberhaupt vei'hindert werden, indem man das Silber als- 
bald auf mindestens 500—600® erhitzt. 

Es ist nicht notig, das umstandlich und schwierig 
rein darzustellende molekulare Silber zu verwenden, es 
geniigt vollkommen das bei Kahlbaum kaufliche, so- 
genannte Silber in Pulver. SchlieJJlioh eignet sich das 
Silber auch in Form von Pollen aus feinem Drahtnetz. 
Das ist jedoch, besonders da das Silber bald verbraucht 
wird, wesentlich teurer. 

Das gebildete Halogensilber wird durch Extraktion 
mit verdxinnter Zyankaliumlosung mid sorgfaltigem Aus- 
waschen mit heiBem Wasser entfernt, und so das zuriick- 
bleibende Silber wieder gebrauchfahig. 

Man bringt etwa 20 g Silberpulver in ein 14 cm 
langes, vorher ausgegllihtes Porzellanschiffchen und 
schiebt das iioch einmal ausgegliihte, im Exsikkator 

Dennatedt, Elementaranalyse. 3. Auflage. 7 
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erkaltete und gewogene Schiffchen bis nabe an den 
Platinstern. 

Fiir das Wagen der groBen Porzellanscliiffchen hat 
man entsprechend groBe ,chemische Schweinchen“, die 
nicht mit zwei, sondern mit vier in gleichen Zwischen- 
raumen rings um den vorderen Teil des Glasrohrs an- 
geschmolzenen Beinchen versehen sind. Wie man das 
„SGhweinchen“ auch stellen mag, es steht immer fest 
anf zwei Beinen und kann nicht ins Pollen geraten. 

Bei stickstoffhaltigen Stoffen muB noch mindestens 
ein 14 cm langes, besser auch noch ein kleines von 8 cm 
Lange mit Bleisuperoxyd in den vorderen Teil des Pohrs 
gestellt werden, um die entstehenden Oxyde des Stick- 
stoffs festzuhalten. 

Die geniigend hohe Temperatur des Silberschiffchens 
erzielt man durch ein besonderes, nur etwa 14 cm langes 
Plammenrohr mit etwa 15 Flammen, die so eingestellt 
werden, dafi die vorgeschriebene Temperatur sicher er- 
reicht wtrd. Die Bleisuperoxydschiffchen behalten ihr 
gewohnliches Plammenrohr. 

Nach beendeter Yerbrennung und angemessener 
Abkiihlung im Sauerstoffstrom wird das Silberschiffchen 
in das Wageschweinchen zuriickgebracht und zuriick- 
gewogen; die Gewichtzunahme gibt unmittelbar die 
Menge des Halogens. 

Ein einfacheres Verfahren zur Bestimmung der 
Halogene ist nicht denkbar. 

Sind verschiedene Halogene in der Substanz vor- 
handen gewesen, so findet man sie natiirlich s'amtlich im 
Silber und kann sie nach bekannten Methoden der quan- 
titativen Analyse trennen und bestimmen. 
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Gleichzeitige Bestimmung von Halogen und 
Schwefel. 

Das beschriebene Verfahren wird etwas umstand- 
licher in den seltenen Fallen, wo die zu analysierende 
Substanz neben Halogen auch gleichzeitig Schwefel ent- 
halt, gleichgiiltig, ob sie stickstoffrei ist oder nicht. 
Dann wird namlich der zu Trioxyd verbrannte Teil des 
Scliwefels von dem Silber als Silbersulfat zuriickgehalten, 
walirend sicli der nur zu Dioxyd verbrannte Teil in dem 
vorgelegten Bleisuperoxyd findet. 

Nach beendeter Verbrennung werden die Bleisuper- 
oxydscliiffchen zur Bestimmung des Scliwefels, wie schon 
beschrieben, mit Sodalosung extrahiert, filtriert, aus- 
gewaschen und das mit dem Spiilwasser aus dem Ver- 
brennungsrohr, dem Einsatzrohr und dem Platinstern 
vereinigte Filtrat mit Salzsaure angesauert. 

Das Silberschiffchen nebst Inhalt wird melirmals 
mit Wasser ausgekocbt und so das Silbersulfat gelost. 
Aus dem Filtrate Mit man das Silber mit Salzsaure 
aus, kocht auf, filtriert von dem zusammengeballten 
Chlorsilber ab, wascht gut mit heifiem Wasser aus und 
vereinigt das Filtrat samt Waschwasser mit der Fliissig- 
keit, die man durcli Extraktion des Bleisuperoxyds usw. 
erhalten hat. In den vereinigten Fliissigkeiten wird die 
Schwefelsaure mit Chlorbaryum gefallt und aus dem 
Baryumsulfat der Schwefel berechnet. 

Das mit heifiem Wasser erschopfte Silberpulver ent- 
halt noch das Halogen. Man laugt die Silberhalogenide 
mit verdtlnnter Zyankaliumlosung aus, wascht sorgfaltig 
mit Wasser nach und sauert das Filtrat unter dem Ab~ 
zuge vorsichtig mit verdiinnter Salpetersaure an. Das 
ausfallende Halogensilber wird nach bekannten Methoden 
auf die Wage gebracht 

7 ^: 
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Selbstverstandlich lassen sich aucli hier in der 
gleichen Weise die verschiedenen Halogene zusammen bei 
der Verbrennung vom Silber ziirilcklialtenj voneinander 
trennen und bestimmen. 


III. Der elektrische Verbrennungs- 

ofen. 

Laboratorien^ die iiber Heizgas nicbt verfugeii, 
konnen Yerbrenniingen in der beschriebenen Art mit 
BarthelscbenSpiritnsbrennern sehr wohlausflihren. Ftir 
die Erhitzung des Platinsterns benutzt man am besten 
einen Brenner mit aufgesetztem Spalt, der in seiner 
Wirknng etwa einem Teklubrenner entspricht^ einen 
gleichen Brenner fiir die Vergasung der Substanz. Fiir 
die Erhitzung der Absorptionschiffchen geniigt die kleinste 
Sorte dieser Spiritusbrenner ebenfalls mit Spalt; es emp- 
fiehlt sich sogar, den Baum direkt iiber der Flamme 
von Absorptionschiffchen ganz frei zu lassen. 

Steht elektrischer Strom zur Yerfiigung, so ist der 
nach unsern Angaben fiir die vereinfachte Methode urn- 
geanderte elektrische Yerbrennungsofen von Heraeus 
bei weitem vorzuziehen. 

Die Abbildung^ Fig. 16^ gibt diesen Ofen mit den 
Absorptionsapparaten und der doppelten Sauerstoffzu- 
leitung wieder. 

Das auf vier Beinen ruhende Gestell tragt in einer 
Rinne das Yerbrennungsrohr; iiber ihm, es ganz um- 
schlieBend, lanfen auf je vier Eadern und nach beiden 
Seiten verschiebbar die mit Platinwiderstand versehenen 
Heizkorper. 

Der hintere Heizkorper, etwa 15 cm lang, kann mit 
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stand^s^ 


warmt, abef‘^Gk--so-^tafE 
erhitzt werden^ daB das in 
seinem Innern liegende 
Eohrstlick znr hellen Rot- 
glut gelangt; man sieht, 
daJ3 dieser Heizkorper die 
Funktion der Yergasungs- 
fiamme ausiibt. 

Der zweite vordere Heiz¬ 
korper besteht aus zwei 
Starr miteinander verbiin- 
denen Teilen, von denen 
der hintere etwa 8 cm lange 
einen solchen "Widerstand 
besitzt, daB das in ihm 
liegende Rolirstiick zur 
hellen Rotglut kommt; es 
dient also zur Erhitzung 
des Platinsterns. Das mit 
ihm verbundene langere 
Stuck enthalt einen Wider- 
stand, der eine Erhitzung 
des Rohrs in der ganzen 
Lange auf 320® bewirkt. 
Urn diesen Korper nicht 
libermaBig lang machen zu 
miissen und dennoch den 
vordersten Teil des Rohrs 
in der Nahe des Stopfens 
so hocli erhitzen zu konnen^ 




Hijfcjcjles u£t^^ip,lpg|i-Y 
dejd^/;;iauGh auf der Figur 
sichtbaren-Yorschaltwider- 
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daB sich hier kein Wasser verdichtet, oder dafi sich das 
verdiclitete wieder verfliichtigen laBt^ steckt in diesem 
Korper ein etwa 15 cm langes, etwas mehr als halb- 
kreisformig gebogenes Stiick Nickelblech, das iisum SchluB 
aus dem Heizkorper je nach Bediirfnis herausgezogen 
wird und dann geniigend Warme nach vorn leitet. 

Am unteren vorderen Teile des Gestells sieht man 
den Einschalter, mit dessen Hilfe man den vorderen und 
hinteren Heizkorper zusammen oder jeden fiir sich mit 
Strom versorgen kann. 

Tiber die Ausfiihrung der Verbrennung selbst ist 
wenig zu sagen. JSTachdem das Rohr eventuell mit den 
Absorptionschiffchen durch Anheizen und Uberleiten 
von Sauerstoff getrocknet ist, werden die Absorptions- 
apparate angeftigt, auf dichten SchluJB geprtift usw. Der 
vordere Korper wird zuerst eingeschaltet und nachdem 
der Kontaktstern ins Gliihen geraten ist, die Substanz 
eingefiihrt. Je nach ihrer Fliichtigkeit wird der hintere 
Heizkorper mehr oder weniger erhitzt und mehr oder 
weniger vorgeriickt, so dafi eine langsame, regelmafiige 
Vergasung eintritt. Bei schwer fliichtigen Stoffen mufi 
man den Heizkorper von Zeit zu Zeit etwas beiseite 
riicken, um die Vergasung zu beobachten und zu regu- 
lieren. Ist die Verfliichtigung beendet^ so geht man mit 
dem hinteren Heizkorper riiokwarts und gliiht unter 
Verstarkung des inneren Sauerstoffstroms von hinten 
nach vorn durch, bis die beiden Heizkorper aneinander- 
stoBen, und das ganze Rohr durchgegliiht war. 

Der elektrische Ofen hat den Nachteil, dafi man 
das vordere Ende des Einsatzrohrs und den Platinstern 
nicht sehen kann, so daB man, besonders* wenn man die 
Eigenschaften der Substanz noch nicht genau kennt, vor~ 
sichtiger und langsamer verfahren mufi. Er hat dagegen 
den Vorteil, daB das Rohr sehr gleicllmaBig erhitzt und 
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daher weniger beansprucht wird^ so dafi es demgemaB 
auch eine sehr groJBe Zahl von Verbrennungen ausbalt, 
allerdings kaum mehr, als aucb bei der Gasheizung 
mdglich istj wenn man nur vorsichtig verfahrt. Von 
strahlender Hitze wird man beim elektriscben Ofen gar 
nioht belastigt. 


IV. Die technische Analyse. 

Eine technische Methode der Elementaranaljse in 
dem Sinne^ als ob man sich fiir sie mit einer geringeren 
Genauigkeit^ als bei rein wissenschaftlichen Arbeiten be~ 
gniigen konne^ gibt es naturlich nicht. Im Gegenteil, 
wahrend der wissenschaftliche Chemiker unter Umstanden 
selbst aus einer schlechten Analyse noch immer die 
Formel einer chemischen Verbindung richtig errechnen 
kann^ wird der Techniker; der eine ahnliche Kontrolle 
z. B. bei der Analyse von Steinkohlen^ Sohmierdlen usw. 
nicht hat, durch mangelhafte Analysen noch leichter zu 
falsohen Ergebnissen kommen. 

Trotzdem wird man sich in einem technischen 
Laboratorium, das oft mit der Untersuchung derselben 
Materialien betraut wird, manchmal insofern eine Er- 
leichterung verschaffen kdnnen, als man die fur einen 
bestimmten Zweck praktischste und einfachste Einrich- 
tung auswahlt und sie dauernd bereit halt. 

Im allgemeinen wird allerdings gerade der in der 
Praxis stehende Chemiker eine Einrichtung bevorzugen, 
die er moglichst fiir alle Palle gleichmaBig benutzen 
kann. Dafiir hat sich als am meisten geeignet die 
doppelte Sauerstoffzuleitung der einen oder der andern 
Form herausgestellt. Fiir bestimmte Zwecke, z. B. fiir 
die Analyse von Steinkohlen, Koks usw., kommt man 
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jedoch ebenso sicher mit der einfachen Sauerstoffzu- 
ftihrung zum Ziele^ sie mufi sogar benutzt werden, wenn 
man den noch zu beschreibenden Doppelofen ver- 
wenden will. 

Von den wichtigsten Stoffen, die in technischen 
Laboratorien elementaranalytisch zur Untersuchung zu 
kommen pfiegen, sind zu nennen aufier den Steinkohlen, 
die das Hauptkontiugent stellen^ Peti’oleum und seine 
Destillationsprodukte, namentlicb Schmierole^ aber auch 
and ere fette Ole^ z. B. Gemische von Mineralolen und 
fetten Olen, Peche und Teere der versohiedensten Art, 
besonders da sich Steinkohlen-, Fett-, Mineralol-Pecbe 
und “Teere, auch die natiirlichen Asphalte durch die 
Elementaranalyse einigermailen unterscheiden lassen. 
Sehr brauchbar auch fiir technische Analysen ist die 
Methode der Schwefelbestimmung nicht nur in orga~ 
nischen Stoffen, z. B. in Kautschuk, Faktis, sondern auch 
in solchen mineralischer Natur, z. B. in Kiesen und 
Blenden, auch in deren Abbranden und in gebrauchter 
Gasreinigungsmasse. Besonders bewahrt hat sich die 
Verbrennung des Pyrits mit doppelter Sauei^stoffzu- 
flihrung, so dafi diese noch eingehend beschrieben werden 
soli. Alle diese Schwefelbestimmungen werden an Ge- 
nauigkeit von keiner der sonst tiblichen Methoden tiber- 
troffen, von den meisten nicht erreicht, 

1. Uber die Elementaranalyse von Mineral¬ 
olen, fetten Olen, Pechen und Teeren ist dein 
schon Gesagten nicht viel hinzuzufiigen. Man benutzt 
die doppelte Sauerstoffzuleitung, wagt die Substanz im 
geteilten Porzellanschiffchen ab und schiebt sie, um 
gleichzeitig auch den vorhandenen Schwefel mitbestimmen 
zu konnen, in das vorn mit Bleisuperoxydschiffchen be- 
schickte, sonst wie gewohnlich vorbereitete Bohr, d. h. 
das geteilte Schiffchen mit der Substanz ruht im Ein- 
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satzrohr. davor der schwer schmelzbare, mitfeinem Platin- 
dralit umwickelte Glasstab und der Platinstern etwas in 
das Einsatzrohr hineiiiragend. Da es sich meist um nicht 
sehr flilchtige Stoffe handelt, so kann man sich der Sub- 
stanz; nachdem man hinten die allmahlich hochgeschraubte 
Vergasungsflamme entsprechend aufgestellt hat, mit der 
Verbrennungsflamme nnd ihrem Daehe verhaltnismaBig 
schnell von vorne nahern, bis die Verbrennung einsetzt. 
Dann tut man gut, zunachst wieder mit Dach und Yer- 
brennungsflamme etwas zuriickzugehen. Die Yergasungs- 
iiamme bleibt in diesem Stadium unverriickt an ihrer 
Stelle. Man muJ3 unter alien Umstanden vermeiden, 
dah sich oben im Einsatzrohre zwischen SchijEfchen und 
Platinstern teer- und peohartige Destillationsprodukte 
verdichten, die schlieJBlich herabflieBen und plotzlich 
vergasen. Das wird aber leicht vermieden, wenn man 
den vorderen Teil des Einsatzrohrs duroh Yerbrennungs- 
flamme und Dach gentigend lieiB halt und iiberhaupt 
ausschlieBlich die Yergasung von vorn nach hinten vor- 
nimmt. 1st erst vollige Yerkohlung eingetreten, dann 
riickt man auch die allmahlich ganz hochgeschraubte 
Yergasungsflamme naher und verbrennt schlieBlich die 
abgeschiedene Kohle mit der zu Hilfe genommenen 
Yergasungsflamme und dem Dach von vorn nach hinten, 
indem man auch den inneren Sauerstoffstrom verstarkt, 
den auJSeren entsprechend maUigt. 

2. Die wichtigste der technischen Elementaranalysen 
ist die der Steinkohle, nicht nur fiir den Gastechniker, 
der ihrer fiir die Beurteilung und Kontrolle seiner 
Kohlen bedarf, sondern fiir jeden technischen Betrieb, 
der sich der Steinkohlen als Feuerungsmaterial bedient. 
Sie gestattet sowohl eine dauernde Kontrolle iiber die 
allgemeine Beschaffenheit der Kohle, sie gibt auch direkt 
alle Daten fiir die Bei'echnung des Gesamtheizw^ertes, 
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der Verbrennungswarnie, nach der Dulongschen Eegel. 
Diese trifft bekanntlich Bacb Bunte^), dessen Versuche 
im Chemiscben Staatslaboratorium durchaus bestatigt 
warden, bei Steinkoblen so genau mit den kalori- 
metriscben "Werten zusammen, daB sie fiir die tecbnisclie 
Beurteilung und dauernde Uberwacbung einer Steinkohle 
nioht nur durchaus geniigt, sondern sogar der nur tech- 
nischen — nicht wissenschaftlichen — kalorimetrischen 
Bestimmung, wenigstens fiir nicht sehr groBe Betriebe 
vorzuziehen ist. 

Die genaue wissenschaftliche Bestimmung ist aber 
so umstandlich und verlangt so kostbare Apparate, daB 
sie fiir den Techniker, der seine Analysen selbst macht, 
gar nicht in Frage kommt, sie ist aber auch aus dem 
Grunde iiberfliissig, weil die Unterschiede in der Zu- 
sammensetzung der aus einer groBen Kohlenmenge ge- 
zogenen Durchschnittprobe groBer sind, als die Differenz 
zwischen der genauen kalorimetrischen Bestimmung und 
den aus der Elementarzusammensetzung errechneten 
Werten. 

Ist nun die Elementaranalyse an sich schon ein- 
facher als die selbst nur technisch durchgefiihrte kalo- 
rimetrische Bestimmung, so gibt sie auBerdem noch 
gleichzeitig die Menge der Asche und des Schwefels an; 
die sonst noch besondere Operationen verlangen. 

Es ist vorauszusehen, daB man in nicht zu ferner 
Zeit die Steinkohlen allgemein, wenigstens in den tech- 
nischen Betrieben, nur noch nach Heizwert handeln 
wird; wir haben uns daher angelegen sein lassen, gerade 
die Elementaranalyse der Steinkohle so zu vereinfachen, 
daB sie leicht und bequem auch in nicht rein chemischen 


Die Besultate der Heizversuchatation Miinchen. Zeit- 
schrift d. Ver. d. Ing. 1882. 26. 440. 
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Betrieben, wo oft ein wissenschaftlich gebildeter Cbe- 
miker fehlt, z, B. in Brauereien, laufend durchgefiihrt 
werden kann, 

Hier noch mehr als bei anderen tecbnischen Ana- 
lysen ist es notig, sich nicht mit einer Bestimmung zu 
begniigen; es kann, da jede andere Kontrolle fehlt, die 
Analyse nur dann als einwandfrei angesehen werden, 
wenn zwei in den iiblichen Grenzen iibereinstimmende 
Bestimmungen vorliegen. 

Da Steinkoblen im allgemeinen bei vorsicbtigern 
Erhitzen einer sebr gleichmafiig verlanfenden Zersetzung 
unterliegen, so lassen sie sich diirchaus sicher mit der 
einfachen Sauerstoffznfuhr, schneller allerdings mit der 
doppelten verbrennen. Die Kohle wird im dreiteiligen 
Porzellanschiffchen abgewogen, in das getrocknete, mit 
Bleisuperoxyd beschickte und mit den Absorptions- 
apparaten versehene Verbrennungsrohr eingesetzt und 
von vorn nach hinten verbrannt, wiihrend die Ver- 
gasungsflamme, dem Schiffchen zwar moglichst nahe ge- 
riickt, unbewegt stehen bleibt. Versucht man umgekehrt, 
also von hinten nach vorn, d. h. mit dem Sauerstoff- 
strom zu verbrennen, so wird die Verbrennung zu leb- 
haft und fiihrt, wenn man etwa den Sauerstoffstrom 
entsprechend verstarken will, unvermeidlich zum MiB- 
erfolge. 

Da das bei der Zersetzung der Steinkohlen sich in 
groBer Menge bildende Methan schwer verbrennlich ist 
wegen seiner hohen Entziindungstemperatur und weil es 
vorerst in seine Komponenten zerfallen inuB, wozu allein 
schon 22 W. E. erforderlich sind, so kann die Yer- 
brennung nur vollstandig werden, wenn man den Platin- 
stern zur hellen Eotglut erhitzt; es muB also ein be- 
sonders starker Yerbrennungsbrenner ausgewahlt werden. 

Die beginnende Yerbrenniing kennzeichnet sich 
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aucli hier durch das in der Nahe des vorderen Stopfens 
verdichtete Wasser. Man beobachtet die von vorn nacb 
hinten fortscbreitende Zersetzung der Kohle; erlabmt sie, 
so nahert man sich mit Dach und Brenner^ bis die Kohle 
voliig entgast ist. Dabei muB das der Kohle zugewandte 
Ende des Platinsterns immer in heller Glut bleiben. 
Erst zum SchluB geht man mit der Vergasungsfiamme 
vor, setzt auch hinten ein Dach auf, gliiht von vorn 
nach hinten durch und lafit schlieBlich im Sauerstoff- 
strom erkalten. 

Noch einfacher gestaltet sich die Yerbrenniing von 
Koks. Da brennbare Gase nicht mehr entweichen, so 
kann man ihm schnell erst von vorn^ dann von hinten 
mit groBer Flamme nahe riicken. 

Sehr schwer verbrennlichen Koks verbrennt man 
im Quarzrohr. Siehe Bestimmung des Kohlenstoffs im 
Eisen, S. 115. 

Gerade fiir die Analyse der Steinkohle hat sich der 
Doppelofenj in dem man zwei Verbrennungen neben- 
eiuander gleiclizeitig ausfiihren kann^ gut bewahrt. 

Das Doppelgestell unterscheidet sich von dem ein- 
fachen dadurch^ daB in ihm zwei eiserne Schienen, sich 
beriihrend, nebeneinander liegen; man kann also zwei 
Verbrennungsrohren nebeneinander legen, in gleicher 
Weise beschicken und mit Absorptionsapparaten ver- 
sehen. Man braucht nur einen Sauerstoffbehalter; der 
Sauerstoffstrom wird hinter dem Trockenturm durch ein 
Gabelrohr geteilt. 

Fiir die Erhitzung der BleisuperoxydschifEchen ge- 
niigt ein Flammenrohr, ebenso fiir die Zersetzung der 
Kohle ein Yergasungsbrenner; beide werden so auf- 
gestellt, daB die Erhitzung genau in der Mitte^ d. h. in 
dem Winkel^ den die beiden Schienen bilden, stattfindet. 
Fiir die Erhitzung des Kontaktsterns muB man einen 
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sehr starken Brenner, gaten Teklu- 
brenner, mit Spalt verwenden; man 
tut dann gut, diesen Brenner quer 
zu stellen. Da es gerade bei 
Steinkohlen wichtig ist, dai3 min- 
destens 2—3 cm des Platinsterns 
zur liellen Glut gelangen, ist es 
vorteilhafter, hier zwei Brenner 
nebeneinander aufzustellen. Da- 
mit sie dicht nebeneinander stehen 
konnen, feilt man an je einer Seite 
von dem runden FuJJe ein ent- 
spi'echendes Stiick ab. 

Bei dieser doppelten Verbren- 
nung verlangt das Anfiigen und 
Aufhangen der doppelten Absorp- 
tionsapparate an den beiden pa¬ 
rallel laufenden Querstaben einige 
Vorsicht. 

Die ganze Einrichtung ist in 
Fig. 17, wiedergegeben. 

Fiir die gewohnliche Schwefel- 
bestimmung in Steinkohlen und 
Koks kann es sich immer nur um 
den Gesamtschwefel handeln. Man 
verfalirt genau wie frither be- 
schrieben, indem man das im Blei- 
superoxyd gebildete Sulfat mit 
reiner Sodalbsung auszieht usw. 
Selbstverstandlich ist auch das 
Eohr und der Platinstern mit 
Wasser aus- und abzuspitlen. In 
der Asohe bleibt wechselnde Menge 
von Schwefelsaure znritck, die am 
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einfachsten, well zum Teil an Eisen gebunden, mit Soda- 
losung ausgezogen und der Sodalosung, womit die 
Schwefelsiiure aus dem Bleisuperoxyd extrahiert wurde^ 
beigemischt wird. 

Soil in Steinkohle oder Koks nur der Schwefel be- 
stimmt werden, so absorbiert man anstatt mit Bleisuper¬ 
oxyd mit kalzinierter Soda im entsprecliend erhitzten 
Schiffchen, s. S. 96, und fiigt auch dieser Sodalosung das 
Sodaextrakt aus der Asche und das Sptilwasser von Kohr 
und Platinstern zu. Im Hinblick darauf, daB nocb inimer 
zu den vielen schon vorbandenen noch neue Methoden fiir 
die Schwefelbestimmung in Steinkohlen und Koks vor- 
gescblagen werden, sei hier uoehmals betont, daB das 
beschriebene Yerfahren, zumal wenn man kalzinierte 
Soda statt Bleisuperoxyd zur Absorption verwendet, an 
Einfachbeit und Genauigkeit kaum zu tibertreffen ist. 

Mit der Yerbrennung kann scblieBlich aucb eine 
techniscbe Analyse der Ascbe verbunden werden. 

Die Gesamtmenge der Ascbe ergibt sicb unmittelbar 
durcb Wagung. Der in beiBer konzentrierter Salzsaure 
unsloslicbe Teil kann als Kieselsaure, SiOg, gewogen 
werden. In der salzsauren Lbsung kann man dann 
auBer der Scbwefelsaure nocb Eisenoxyd, Tonerde und 
Kalk bestimmen. Am besten ist, man nimmt dazu die 
Ascbe von zwei und mebr Yerbrennungen zusammen, 
fiillt die salzsaure Lbsung aiif ein bestimmtes Yolumen 
auf und bestimmt die einzelnen Stoffe in aliquoten Teilen. 

3. Die Elementaranalyse von Petroleum, aucb 
die des Eobpetroleums, kann zusammen mit der gleich- 
zeitig auszufiibrenden Schwefelbestimmung gefordert 
werden. 

Im Petroleum hat man es insofern mit einem auBer- 
gewbbnbcben Stoffe zu tun, als er aus einem Gemische 
sebr verscbieden fliicbtiger und sehr leicbt bis zu sehr 
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schwer, zum Teil sogar nicht ohne Zersetzung siedender 
Bestandteile ZQsammengesetzt ist. 

Die Probe im Kiigelchen abzuwagen empfiehlt sicb. 
deshalb nicht^ well die zum SchluJB innerhalb des Kiigel- 
chens sicb abscbeidende Koble^ meist sehr lange Zeit zu 
ihrer vollstandigen Verbreniiung braucbt. Offenes Ab- 
wagen im Schiffcben ist ausgescblossen, weil man dabei 
einen Teil der leichtfixicbtigen Bestandteile verliert^ das 
Petroleum aucb an den Wanden aus dem Scbiffcben 
berauskriecbt; es macbt daber scbon das Abwagen der 
Substanz einige Scbwierigkeit. 

Man bedient sicb dazu am besten folgender Vor- 
ricbtung; in ein kurzes Beagenzglas wird mit einem 
durchbobrten Kork ein Stuck enges Griasrobr, das unten 
zu einer feinen Spitze ausgezogen und dariiber zu einer 
kleinen Kugel aufgeblasen ist, eingesetzt. Das oben 
offene Ende des Glasrobrs wird mit einem Stiickcben 
Gummiscblaucb und Glasstab verscblossen. Indem man 
mit dem Finger den Gummiscblaucb des samt dem Kork 
aus dem Eeagenzglase herausgenommenen Robrcbens zu- 
sammendriickt, preBt man die Luft beraus, taucbt die 
Spitze des Glasrobrchens in eine Heine Probe des zu 
untersuclienden Petroleums, lockert den Druck am 
Gummisclilauche, so dab dieser sicb offnet und eine Heine 
Menge Petroleum in das Kiigelcben eintritt. Man setzt 
den Kork wieder in das Eeagenzglas ein und kann nun 
die ganze Vorricbtung auf die Wage bringen, ohne da6 
sicb Petroleum verfliicbtigt. 

Inzwiscben war das Verbrennungsrobr mit doppelter 
Sauerstoffzuleitung nebst Absorptionsapparaten usw. vor- 
bereitet. Wollte man nun eine angemessene Menge 
Petroleum unmittelbar in das Scbiffcben geben, so wiirde 
aucb bier noch Petroleum berauskriechen, in das Ein- 
satzrobr gelangen, und namentlicb anfangs eine zu 
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schnelle Verdampfung vor sich gelien. Man hat daher 
schon vorher das Schiffchen^ es braucht in diesem Falle 
kein dreiteiliges zu sein, mit reiner, d. h. mit Salzsaure 
ansgekochter, ausgewaschener nnd gegliihter Kieselgur 
etwa zur Halfte gefiillt. 

Man zieht das Einsatzrohr ans dem Verbrennungs- 
rohre, legt es so hin, daB man das Schiffchen ergreifen 
und zur Halfte herausziehen kann, nimmt das Glas- 
rbhrchen mit Kork aus dem Eeagenzglase und laBt dureh 
Driicken des Gummischlauchs eine angemessene Menge 
Petroleum, 0,2—0,3 g, in die Kieselgur flieBen, wo es 
sich von selbst verteilt, setzt das "Wagerohrchen wieder 
in das Eeagenzglas ein und schiebt schnell das Schiff¬ 
chen bis an die Kapillare des Einsatzrohrs und legt 
danach den Glasstab zur Yerminderung des Luftvolumens 
vor. Der Gasstrom auBen und innen war schon vorher 
richtig eingestellt, der Platinstern zum Gltihen erhitzt usw., 
so dafi die Yerbrennung sich gewissermaBen von selbst 
in Gang setzt. Wahrend man mit dem Wagerohrchen 
zur Wage zurilckkehrt und w%t und so die Menge des 
eingegossenen Petroleums feststellt, werden schon die 
am leichtesten fllichtigen Bestandteile verbrennen. Man 
kehrt zum Yerbrennungsapparat zuriick und fiihrt nun^ 
die Analyse in bekannter Weise zu Ende. 

Soil wie bei Eohpetroleum auch die Aschenbestim- 
mung ausgefiihrt werden, so muB das mit Kieselgur ge- 
fiillte und ausgegliihte Schiffchen gewogen und nach der 
Yerbrennung zurtickgewogen werden. 

Bei schwefelarmen Olen tut man gut, flir die Schwefel- 
bestimmung mehrere Yerbrennungen in dieser Weise, 
ohne die Superoxydschiffchen zu wechseln, auszufiihren. 

4. Die Schwefelbestimmung in Kiesen und 
Blenden usw. Die Schwefelbestimmung in diesen Erzen, 
z. B. im Pyrit, laBt sich nach der Methods leicht und 
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mit groJSer Genauigkeit ausfiihren. Da es hierbei nur 
auf die Absorption der gebildeten scliwefligen Saure und 
der Schwefelsaure ankommt^ so kann das Bleisuperoxyd 
in den Schiffchen durch reine Soda ersetzt werden; die 
Absorption ist hiermit^ wenn der vordere Teil des Rohrs 
auf etwa 400—500® erliitzt wird, ebenso vollstandig wie 
mit Bleisuperoxyd, so dajB keine Spur von Saure das 
Eolir verlaBt. Man legt nur ein Heines mit Wasser ge- 
fiilltes Waschfiaschchen vor^ um den Gasstrom beobachten 
zu konnen. 

Im iibrigen verfahrt man wie folgt: Etwa 0^3 g 
einer guten Durclischnittprobe des feingepulverten Pyrits 
werden im Porzellanschiffohen abgewogen^ in das Ein- 
satzrohr der doppelten Zuleitung bis an die Kapillare 
geschoben, davor der schwer schmelzbare Glasstab ge- 
legt, und das Ganze in das Verbrennungsrohr eingesetzt. 
Man verbreunt im iibrigen wie gewobnlicli von vorn 
nach hinten im lebhaften Sauerstoffstrome^ den zu trocknen 
liberflilssig ist. Die ganze Verbrennung nimmt gewohii- 
lioh kaum eine Stunde in Anspruch, so dab man in der 
Lage ist; drei bis vier Bestimmungen bequem an einem 
Tage durchzufuhren. Da man dabei das lastige Ein- 
dampfen der Salpetersaure wie bei der Lungeschen 
Methode vermeidet, man auBerdem genauer arbeitet; so 
ist das Verfahren dem Lungeschen wie iiberhaupt jedem 
„nassen“ Verfahren yorzuziehen^). 

Naohdem der Schwefel verbrannt ist, wird der Eiick- 
stand nooh einmal stark durchgegliiht. Trotzdem bleibt 
in ihm je nach seiner Beschaffenheit; Dauer des GliihenS; 
Hohe der Gliihtemperatur usw. eine wechseinde Menge^ 
0;2—4 ®/q; des „nutzbaren“ Schwefels zuriick. Dieser 


S. M. Dennstedt und F. Hafiler, 2eitschrift fiir angew. 
Ohemie 1905, 1562, 1906, 1668 und 1907, 108. 

Dennstedt, Elementaranalyse. 3. Auflage, 8 
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laBt sich jedocli leicht durcli Kochen mit Salzsaure 
extrahieren, -wahrend die etwa schwefelhaltige Gangart, 
Baryt, Blei, aucli Kieselsaure zuriickbleibt. Aus der 
so erhaltenen Losung wird das Eisen mit verdiinntem 
Ammoniak ausgefallt, filtriert und mit der Hauptlbsung 
vereinigt. 

1st wie gewbhnlich Baryt oder Blei nickt vor- 
handeri; so geniigt Auskochen des Eiickstandes mit Soda- 
losung; man filtriert und fligt das Filtrat der Haupt- 
sodalbsung zu. 

Diese erhalt man folgendermafien: Hat man Blei- 
superoxyd als Absoi'ptionsmittel verwendet, so schiittet 
man den Inhalt der Schiffchen in ein kleines Becherglas, 
kocht die Schiffchen zweimal mit 5®/Qiger Sodalbsung 
aus und gibt diese auf das Bleisuperoxyd. Nachdem 
man nun^ wie auf Seite 94 naher beschrieben ist^ ver- 
fahren hat^ giefit man den ganzen Inhalt des Becher- 
glaschens quantitativ in einen Mefizylinder, in dem sich 
bereits die ammoniakalische^ von Eisen befreite Losung 
des Eiickstandes oder die entsprechende Sodalbsung und 
das Spiilwasser aus dem Verbrennungsrohr und Einsatz- 
rohr befindet^ fiillt unter Beriicksichtigung der Menge 
des Bleisuperoxyds (7 g) auf 200 (201) com auf^ filtriert 
einen aliquoten Teil ab und fallt nach dem Ansauern in 
bekannter Weise mit Chlorbaryum usw. 

Man kann auch die von Eisen befreite Losung des 
Eiickstandes in einen zweiten Mefizylinder filtrieren^ das 
Spiilwasser aus dem Verbrennungsrohr hinzugeben, um- 
schiitteln und das Volumen ablesen. Von dieser Flussig- 
keit wird zu der abgemessenen Sodalbsung die propor¬ 
tional entsprechende Menge hinzugegeben und damit, 
wie schon angegeben^ weiter verfahren. 

Hat man zur Absoi'ption statt Bleisuperoxyd reine 
kalzinierte Soda benutzt, was^ weil einfacher^ in diesem 



Falle vorzuziehen ist, so braucht man schlieBIich den 
Inhalt der Schiffchen nur in Wasser zu losen^ mit einigen 
Tropfen Brom zu versetzen und die von Eisen befreite 
LdsuDg des Biickstandes nebst dem Splilwasser hinzuzu- 
fiigen. Man sauert mit Salzsaure an, kocht bis zur Ver- 
fliichtigung des Broms und fallt mit Chlorbaiyum wie 
gewblinlich. 

5. Bei der Schwefelbestimmung in gebrauchter 
Gasreinigungsmasse wird ganz ebenso verfahren wie 
beim Pyrit, nur muB der freie Schwefel durcli vor- 
sichtiges Erhitzen aus der Masse herausdestilliert werden, 
ehe man den Etickstand durchgliiht Man erlialt dann 
nach Verbrennung des Schwefels, wie bescbrieben, eine 
richtigere Zahl als durch Extraktion mit Schw^efel- 
kohlenstoff, selbst nach entsprecheiider Eeinigung des 
Extrakts. Will man nach dieser Methode genane Zahlen 
haben, so muB man auch nocli im Extrakt durch Ver¬ 
brennung den Schwefel bestimmen. Das Spiilwasser aus 
dem Verbrennungsrohr muB der Losung des Absorptions- 
mittels zugefhgt werden. 

Soil der Gesamtschwefel bestimmt werden, so wird 
der Etickstand mit Salzsaure oder Sodalosuiig ausgekooht 
und im iibrigen wie beim Pyrit verfahren. In diesem 
Falle ist es jedoch besser, die bei den Losungen getrennt 
zu behandeln; der Gesamtschwefel ergibt sich dann aus 
der Summe. 

6. Die Kohlenstoffbestimmung im Eisen, 
Graphit und WolframmetalF). 

Die Kohlenstoffbestimmung im Eisen und Stahl 
liiBt sich bequem und genau nach der Methode der 
vereinfachten Elenien tar analyse ausfiihren, wenn man 


q S. M. Dennstedt und Th. Kliinder, Chemiker-Zeitung 
1910, S. 485. 
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Bur die geniigend hohe Temperatur anwendet. Diese 
Temperatur lafit sicli in einer in der eisernen Rinne 
liegenden Glasrohre nicht eiTeichen^ sie verlangt vielmelir 
Quarzrohren, die man nnmittelbar mit Teldnbrennern zu 
heller Rotglnt erliitzt. 

Die Einrichtung des Apparates ist aus der neben- 
stehenden Abbildung, Fig. 18, leicht ersichtlicli. Das 
45 cm lange, 17—18 cm weite durclisichtige Quarzrolir^) 
liegt auf zwei eisernen Stiitzen derart, daB es auf jeder 
Seite 10 cm herausragt, die beiden Stiitzen stelien dem- 
nach 10 cm yoneinander entfernt. Das Rohr ist anf 
beiden Seiten von je einem einfach durchbohrten Gummi- 
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stopfen verschlossen. In den vorderen fiihrt man ein 
mit Glasstopseln verschlieilbares, nngewogenes Chlor- 
kalziumrohr und daran die gewogenen Natronkalkrohren 
znr Anfnahme der Kohleiisaure. Da gut absorbierender 
Natronkalk etwas feucht, Chlorkalzium aber natiirlicli 
absolut trocken sein muh, so ist, um Wasserverlust zu 
vermeiden, den beiden Natronkalkrohren uoch ein zweites 
Chlorkalziumrohr anzuftigen. Wollte man den einen 
Schenkel des zweiten Natronkalkrohrs mit Chlorkalzium 
fullen, so wilrde dieses sclion nach kurzem Aufbewahren 
feucht und damit unbrauchbar werden, wenn man nicht, 

Bei W. K. Heraeus, Hanau, yorrRtig. 
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wie das au£ der Abbildung ersichtlicli ist^ den fur die 
Aufnahme des Clilorkalziums bestimmten Sclienkel durcli 
eine Einschniirung mit Glashabn abscliliefit. Wahrend des 
Aufbewahrens wird dieser Glasliahn gescblossen gelialteii 
s. a. S. 32. An die Absorptionsapparate ist ein kleines 
Flasclichen mit Palladiiimchlorurlbsung angefiigt, deren 
Triibung Kohlenoxyd, also unvollstandige Verbrennung 
anzeigt. Der Saiierstoff wird den Druckflaschen ent- 
iiommen und in einem Trockenturm mit Scbwefelsaure 
und Clilorkalzium getrocknet und mit Natronkalk von 
jegliclier Kolilensaure befreit. 

Das zu verbrennende, vorher mit Atlier entfettete 
Eisen kann in Gestalt von Pulver, von Feil- oder Dreh- 
spanen vorliegen. Etwa3—6 gEisen, bei kohlenstoffreickem 
weniger, bei kohlenstoffarmem mehr^ werden in einem 
14 cm langen Porzellanschiffcben in einem entsprechend 
langen Wagegliisclien, dem sogenannten cliemischen 
Schweinolien^ im Exsikkator getrocknet und gewogen 
und danu in das Quarzrolir des bereits fertig montierten^ 
von Sauerstoff durchflossenen Apparates^ eingebracKt. 
Der als Sauerstoffiibertrager dienende, 6—7 cm lange 
Platinstern, im Notfalle geniigt ein zusainmengerolltes 
dilunes Platinblech; liegt etwa 8 cm von dem Eohrendc; 
an das sicli die Absorptionsapparate anschlieiJen^ entfernt. 
Man schiebt das Schiffchen mit dem Eisen bis unmitte]- 
bar an den Platinstern heran, verschliefit das Eohr auck 
hinten mit dem sclion mit dem Zuleitungsrohre ver- 
sehenen Gummistopfen und stellt mit dem am Trocken- 
turme befindliclien Hahn auf einen ziemlich lebliaften 
SauerstofEstrom ein. 

Das Quarzrohr liegt in keiner eiserneii Einne; son- 
dern wird unmittelbar von der Flamme lunspultj nur so 
wird eine geniigend hohe Temperatur erzielt. Mit vor- 
sichtigem Anwarmen wird keine Zeit verloren, da das 
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Quarzrohr die schroffsten Temperaturweclisel ertragt. 
Nachdem man den Platinstern mit einem starken^ mit 
Schlitz versehenen Teklubrenner zur Rotglut erkitzt 
hat, entziindet man auch den zweiten Brenner und er- 
warmt damit, ohne das Dach aufzusetzen, nur soweit, 
dafi das Eisen, ohne sick zu entztinden, oberflaclilicli 
oxydiert wird. Der Sauerstoffstrom ist angeniessen zu 
verstarken und, wie iiberhaupt wahrend der ganzen 
Verbrennung so zu regeln, daB er in dem l^alladium- 
flaschchen immer von gleicher Starke bleibt, derart daJ8 
man die Blasen noch bequem zahlen kann. Der Sauer¬ 
stoffstrom in der Schwefelsaure des Trockenturms wird 
dabei unter Umstanden sehr lebliaft. Nachdem die ober- 
flachliche Oxydation des Eisens beendet ist, stellt man 
den jetzt ganz aufgedrehten zweiten Teklubrenner, immer 
noch ohne Spalt, in die Nahe des Platinsterns, so daB 
die Flamme das dem Sterne zugekehrte Ende des Por- 
zellanschiffchens umspiilt. Das Eisen gerat hier in ein 
lebhaftes Gliihen, die Verbrennung setzt energisch ein 
und schreitet lebhaft fort, wobei man, wenn no tig, den 
Sauerstoffstrom verstarkt. Wird die Verbrennung zu 
lebhaft, was namentlich bei feingepulvertem Eisen vor- 
kommt, so muB man die Flamme zeitweise ganz weg- 
nehmen; das Eisen schmilzt sonst unter sichtbarer Feuer- 
erscheinung zu einer nicht mehr pulverisierbaren Schlacke 
zusammen. Man darf unter keinen Umstanden mit dem 
Sauerstoffstrome, d. h. von dem entgegengesetzten Ende 
des Porzellanschiffchens aus die Verbrennung vornehmen 
wollen, weil sie dann bei entspreohender Verstarkung des 
Sauerstoffstroms zu lebhaft wird, und auch Eisenoxyd ver- 
spritzt. Das kann dann an die Wande des Quarzrohrs 
geschleudert werden, und das Quarzglas erblindet. 
Wollte man in solchem Falle, um die Verbrennung zu 
verzbgern, den Sauerstoffstrom maJBigen, so wiirde die 



119 


A^erbrennung des Kohlenstoffs uiivollstandig werden 
und Kolilenoxyd auftreten. Vei'brennt man gegen den 
Strom ^ so hat man die Reaktion vollstandig in der 
Hand. 

Sobald die Verbrennung durch die ganze Eisen- 
menge geschritten ist^ ist jede Gefalir voriiberj man setzt 
das mit Asbest gefiitterte Eisendach iiber das Eohr^ ver- 
sieht auch den zweiten Brenner mit einem Spalt und gliiht 
nun mindestens Stunde, indem man den Brenner unter 
dem Platinstern zu Hilfe nimmt, das ganze Schiffchen noch 
einmal bis zur hellsten Eotglut durch. In diesem Sta¬ 
dium braucht nur noch das dem Porzellanschiffchen zu- 
gewandte Ende des Platinsterns hell zu gliilien. Das Eisen¬ 
dach istj wie die Abbildung auf S. 116 zeigt, nach beiden 
Seiten abgeschragt. Dadurch wird verlititet^ dafi die Enden 
des Eohrs mit dem Gummistopfen auf zu hohe Tempe- 
ratur kommen. Nach beendeter Verbrennung Ibscht 
man die Flammen, laBt im SauerstofEstrom erkalten, ent- 
fernt die Absorptionsapparate und wagt sie, nachdem 
sie im W%ezimmer die Temperatur der Umgebung an- 
genommen haben. Die Apparate werden vor und nach 
der Verbrennung mit Sauei^stoff gefiillt gewogen. Statt 
des teuren durchsichtigen Quarzglases kann man auch das 
billigere undurchsichtige benutzen; ein sol dies Eohr der 
angegebenen Ausmessungen kostet ungefahr 6 Mark. Das 
Verfahren an sich ist dann dasselbe. Steht der Apparat 
an nicht zu hellem Orte, so kann man die fortschreitende 
Verbrennung bei dem lebhaften Aufgliihen auch durch 
das immerhin etwas durchscheinende Eohr beobachten 
im tibrigen wird man schon nach wenigen Analysen auch 
ohnedemErhitzung und Sauerstoffstrom richtig abzumessen 
verstehen. Um Platinstern und Porzellanschiffchen an die 
richtige Stelle im Innern des Eohrs zu bringen^ markiert 
man ihre Stellung mit starken Bleistiftstrichen auBen 
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am .Eo]ii\ Indem man nun mit einem Glasstabe die 
Eiitfernnng abmiJSt, kann man mit ilim Stern und Schiff- 
chen an die passende Stelle schieben. Man kann auch 
die Entfernungen auf dem Glasstabe mit diinnen Gummi- 
ringen, Faden oder Pfeilstrichen anmerken. 

Die Verbrennung des Eisens verlauft in der ge- 
sckilderten Weise und ist naoh einer Operation beendet^ 
wenn das Eisen in Gestalt nicht m groben Pulvers oder 
zu dicker Flocken oder Drehspane vorlag. Ist das 
Gegenteil der Fall, so muJ3 man nack der Verbrennung, 
wobei das spatere Durchgliihen nicht so lange fort- 
gesetzt zu werden braucht, nachdem man einigermahen 
hat erkalten lassen, das Porzellanschiffchen mit einem 
zum Haken umgebogenen starken Drahte herausziehen, 
in einen Achatmbrser entleeren, anfangs vorsichtig mit 
dem Pistill zerdriicken, dann fein zerreiben, was sich 
leicht und ohne Verlust bewerkstelligen lafit. ISTur bei 
sehr grobem Eisen kommen hierbei noch metallisch 
glanzende Partikel zum Vorschein. Man verteilt das 
Pulver wieder gleichmaUig in dem Porzellanschiffchen 
und setzt dieses von neuem in das Verbrennungsrohr ein 
und gliiht noch einmal in entsprechend starkem Sauer- 
stoffstrome jetzt von hinten nach vorn durch, diesmal 
gleich von Anfang an mit aufgesetztem Da die. Man 
setzt zum Schliisse das Gliihen des ganzen Eohres noch 
etwa eine Stunde fort. ISTur in ganz seltenen Fallen 
muJ3 dieses Zerkleinern und Gliihen noch einmal wiedei*- 
holt werden. Im Stahl verbrennt jedoch der Kohlen- 
stoff schwerer als im Eisen. Nattirlich hat man es 
immer in der Hand, sich durch den Versuch zu liber- 
zeugen, ob sich durch wiederholtes Glilben die Kohlen- 
saure nicht mehr vermehrt, die Verbrennung also be- 
endet ist. Das ist der Fall, wenn die Zunahme nicht 
mehr als einige Hundertstel Prozente betragt. 
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Man wird nur bei starken nnd sehr starken Dreli- 
spanen usw. die Verbrennung nocli ein zweites Mai 
wiederbolen miissen; in den meisten Fallen geniigt bei 
Eisen einmaliges Erhitzen, bei Stahl wird die Operation 
ein drittes^ unter Umstanden ein viertes Mai zu wieder- 
liolen sein. Selbst bei wiederholtem Erhitzen kann eine 
Analyse wenigstens bei Eisen in 1—2 Stunden beendet 
werden^ bei Stahl etwas langer; man kann demnach^ wenn 
man iiber einige Apparate verfiigk wohl dieselbe Anzahl 
Analysen in der gleichen Zeit und mit geringerem Auf- 
wande ausfiihren; wie bei der Oxydatioii mit Chrom- 
Sohwefelsaure, 

Die Bestimmung des Kohlenstoffs im Graphit 
vollzieht sich in derselben Weise. Der Graphit laJ5t sicti 
immer in Gestalt feinsten Pnlvers anwendeii; trotzdem 
wird die Verbrennung nie so heftig wie beim Eisen. 
Bei diesem ist es eben das Eisen, das dnrch seine hohe 
Verbrennungswarme die Temperatur steigert und damit 
die Verbrennung lebhafter macht. Beim Grajdiit laJSt 
sich mit der Kohlenstoffbestimmung diirch Zuriickwagen 
des Schiffchens im Wegeglaschen die Bestimmung der 
Asche verbinden. 

Die Bestimmung des Kohlenstoffs im metal- 
lischen Wolfram gibt bekanntlich bei der nassen Oxy- 
dation ebenfalls immer ein wenig zu niedrige Eesultate, 
die durch Verbrennung genauer werden. Da die voll- 
standige Verbrennung des Wolframs viel leichter und 
bei niedrigerer Temperatur vor sich geht, als die des 
Eisens, bedarf man keiner Quarzrbhren, es geniigt Jenaer 
Glas, Die Verbrennung wird im Sauerstoffstrom oft zu 
heftig, so daJ3 man sich mit einem Luftstrom begniigen 
kann; sonst verfahrt man in der beschriebenen Weise. 
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V. Stickstoffbestimmung nach 
Dumas. 

Ebenso wie bei der Koblenstoff- und Wasserstoff*- 
bestimmung mit Kupferoxyd nach. Liebig wird auch bei 
der Stickstoffbestimmung nach Dumas in den iiblichen 
Verbrennungsofen die Temperatur weit iiber das er- 
forderliche MaB getrieben. 

Man kann daher in dem beschriebenen Verbrennungs- 
gestell auch die Stickstoffbestimmung mit Kupferoxyd 
unter Anwendung von nur vier Brennern selir wohl vor- 
nehmen, und zwar unter wesentlicher Schonung der Glas- 
rbhren und erheblicher Ersparnis an Gas. 

Das 86 cm lange Yerbrennungsrohr wird dazu von 
vorn nach hinten^ etwa wie folgt, beschickt: 

Die ersten 8 cm bleiben leer, dann kommt eine 
10 cm lange Eolle von Kupferdrahtnetz. Das nun in 
einer Lange von 28 cm folgende grobe Kupferoxyd wird 
beiderseits von je einem 3 cm langen Pfropf aus oxy- 
diertem Kupferdrahtnetz festgehalten. Laht man auf 
der andern Seite des Rohrs ebenfalls zunachst 6 cm frei 
und gibt danach eine 10 cm lange Rolle von oxydiertem 
Kupferdrahtnetz, beiderseits mit Osen versehen, so daB 
man sie bequem aus dem Eohre herausziehen kann, so 
bleibt filr die Aufnahme der Substanz noch ein Raum 
von 18 cm. 

Die Substanz wird entweder nach Mitscherlich 
eingebracht, indem man erst etwas feingepulvertes Kupfer¬ 
oxyd hineingibt und darauf aus einem gewogenen Wage- 
gliischen eine angemessene, durch Zuriickwagen des Wage- 
glaschens festzustellende Substanzmenge. Kachdem noch 
etwas femes Kupferoxyd nachgefiillt ist, wird die Sub- 
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stanz und das Kupferoxyd mit dem kupferiien Miscli- 
draht innigst gemischt, der Draht mit feinem Kupfer¬ 
oxyd iiacligewaschen, bis die vorgescliriebenen 18 cm 
Eohrlange ausgeflillt sind. 

Nach jeder Verbrennung muB dann das feine 
Kupferoxyd wieder entfernt werden, nachdem es nbtigen- 
falls im Eohre selbst durcli tJberleiten von Luft wieder 
oxydiert worden ist; das Eobr ist dann fur eine neue 
V erbrennung fertig. 

Weit einfacher ist das Einbringen der Substanz in 
einem, aus 0,5 mm starkem Kupferblecli zusammen- 
gebogenen, etwa 20 cm langen Scliiffchen, desseii Mafie 
und Art des Zusammenfaliens sicli aus beistebender 
Fig. 19 ergibt. Das in den punktierten Linien zum 
Teil eingesclmittene und umgebogene Blech behiilt seine 
Form olme Niete. 
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Man bringt auf den Boden des Schiffchens eine 
Scliicht feinen Kupferoxyds, daruber aus einem zurtick- 
zuwagenden Wageglaschen die Substanz und bedeckt 
diese wieder mit einer Schicht feinen Kupferoxyds, 
mischt mit einem kurzen Endchen dicken Kupferdralits, 
den man schlieBlich auf dem Kupferoxyde liegen lixBt, 
und schiebt das so bescliickte SchifEchen in das Ver- 
brennungsrohr eim Nachdem man noch die Rolle aus 
oxydiertem Kupferdrahtnetz nachgeschoben hat, ist das 
Rohr zur Yerbrennung fertig. 

Da in den meisten Fallen bei sorgfaltiger Mischung 
das in dem Schiffchen enthaltene Kupferoxyd zur Yer- 
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brennung nabezu ausreiclit^ so braucht eine neue Oxy- 
clation des im vorderen Teile des Rohrs liegenden groben 
Kupferoxyds durch Uberleiten von Lnft meist erst nach der 
dritten oder vierten Verbi'ennung vorgenommen zu werden. 

Fiir die Erhitzung des vorderen Rohrendes, das sind 
etwa 50 cm, geniigen unter alien Umstanden drei gute 
Teklabrenner mit aufgesetztem Spalt. 

Jeder dieser Brenner gibt frei brennend eine Flamme 
von etwa 8 cm Lange, die sich unter der Rinne ilber 
mindestens 10 cm ausdehnt; man kann daher mit dem 
ersten Brenner 6 cm der vorderen Dralitnetzrolle und 
4 cm des groben Kupferoxyds zur Rotglut erhitzen, 4 cm 
auf jeder Seite werden dann noch geniigend heiB, so dafi 
ein Brenner fllr etwa 18 cm ausreicht. Drei Brenner 
bringen die ganze Schicht von 50 cm bequem auf ge¬ 
niigend hohe Temperatur. 

Die Yergasung der Substanz wird von hinten nach 
vorn mit einem vierten Brenner zunachst ohne Spalt und 
mit niedriger Flamme in ganz ahnlicher Weise wie bei 
der Kohlenstoff- und Wasserstoffbestimmung vorgenom¬ 
men; ist die Yergasung beendet, so wird zur voll- 
standigen Yerbrennung noch einmal der ganze hintere 
Teil des Rohrs, indem man einen der vorderen Brenner 
zu Hilfe nimmt, durchgegliiht. 

Die Yerdrangung der Luft vor der Yerbrennung 
und die Yerdrangung der nach der Yerbrennung noch 
im Rohre enthaltenen Yerbrennungsprodukte, zumal des 
Stickstoffs, geschieht durch Kohlensaure, die in einem 
besonderen Rohr aus hTatriumbikarbonat entwickelt wird. 

Dieses etwa 35 — 40 cm lange und 1—2 cm weite 
Rohr aus schwer schmelzbarem Glase wird mit erbsen- 
bis bohnengroBen Stlicken des Bikarbonats angefiillt und 
in der Nahe des gut schlieBenden, durchbohrten und mit 
beiderseits offenem Glasrohr versehenen Stopfens mit 
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Stativ und Klammer so festgehalten, dafi es durch einen 
starkwandigen kurzen Gummisclilauch mit dem ebenso 
montierten hinteren Ende des Verbrennungrohrs ver- 
bunden werden kann. Das Rohr ist so lang gewahlt, 
damit das beim Erwarmen aus dem lufttrockenen Bi- 
karbonat austretende "VVasser von den vordersten Stiicken 
zuriickgehalten wird. Es miissen daher nach jeder Ver- 
brennung die vordersten 4 cm der Fiillung entfernt 
werden. Von der hintersten Schicht werden fllr jede 
Bestimmiing etwa 20 cm erschopft^ diese sind durch 
neues Bikarbonat zu ersetzen, wahrend der Rest noch 
fiir die nachste Verbrennung brauchbar ist. 

Urn ein gleichmaBiges Erhitzen unter mbglichster 
Schonung des Rohrs zu ermbglichen^ umwickelt man die 
zu erhitzende Stelle in Lange voii 10 cm einmal locker 
mit Drahtnetz. Diese Dralitnetzrolle wird mit der Flamme 
vorwarts geschoben. Die Flamme wird so hoch gedreht, 
daJJ ein regelmaBiger^ ziemlich. lebhafter Kohlensaure- 
Strom entsteht. Man achte darauf^ daB das Katriumbi- 
karbonat nicht etwa ammoniakhaltig sei, was bei dem 
aus dem AmmoniaksodaprozeB stammenden vorkommt; 
man erhalt daher oft unerklarlicli hohe Zahlen fiir den 
Stickstoff. 

Auch bei der Stickstoffbestimmung ist durchaus 
keine dauernde Beaufsichtigung des Apparats no tig, man 
kann sich vielmelir selir wohl zeitweise ebensogut ent- 
fernen, wie bei der Wasserstoff-Kohlenstoffbestimmung, 
nur muB man dafiir Sorge tragen, dafi die Kalilauge des 
MeBapparats, wenn Kohlensaure- und Stickstoffentwick- 
lung einmal vorlibergehend erlahmen, nicht in das heiBe 
Rohr zuriicksteigen kann. 

Dieser Gefahr kann man schon einigermaBen vor- 
beugen, wenn man dem Ansatzstutzen des Azotometers 
— wir benutzen ausschliefilich das Schiffsche — die 
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in Fig. 20 abgebildete Gestalt gibt und das Rohr sehr 
eng, fast kapillar wahlt; das etwa 1 mm iiber der An- 
satzoffnung stehende Quecksilber wird bei eintretender 
Luftverdunming im Verbrennungsrolir in die Kapillare 
ein- und in die Hohe treten, die nacMieBende Kalilauge 
kann sick in dem engen Eobre nicht an ibm vorbei- 
drangen, so dafi das Quecksilber einen sicheren Ver- 
schliifi bildet, so lange die Druckdifferenz nicht selir 
bedeutend ist, und das Quecksilber nicht in den sich 
anschlieBenden Gummischlauch gedriickt wird. Dasselbe 




erreicht mao, wenn man, wie in Fig. 21 abgebildet ist, 
in das wie gewohnlich gebogene, aber kapillare Ansatz- 
rohr eine dem Azotometer zugewendete Glasspitze ein-* 
setzt. Diese beiden Einrichtungen helfen nur bei ge- 
ringen Druckdifferenzen, will man sich gegen alle Unfalle 
und nicht nur fiir kurze Zeit sichern, so muB man ein 
Heines Bunsensches, auf seine Zuverlassigkeit zu 
prufendes Eiickschlagventil zwischen Azotometer und 
Verbrennungsrohr einschalten. 

Auch ein Eiickschlagventil folgender Form hat sich 
bewahrt: ein zu einer Spitze mit Olive ausgezogenes 
kurzes Glasrohrchen ist auf der andern, nicht verjlingten 
Seite mit einem durchbohrten Stopfen verschlossen. In 
der Durchbohrung steckt ein beiderseits offenes Glas- 
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rohrclien, das auBen ebenfalls zu einer Olive aufgeblasen 
ist. Im Innern enthalt das Glasrohr einen Schwimmer 
in Gestalt eines liolilen, mit einem Stiickchen Gummi- 
schlauch nmschlossenen Glaskorpers. Tritt Kalilauge 
aus dem Azotometer in das Glasrokr^ so wird der 
Schwimmer mitgerissen, setzt sicli in dem yerengten 
Teile fest und verschlieBt dadurch die Olfnung des Eohrs. 
Auch dieses Yentil ist vor Gebrauch zu priifen. 

Es ist praktisch das geschlossene Rohr des Azoto- 
meters nicht in eine Spitze, sondern in eine trichter- 
artige Erweiterung^ wie das in Fig. 21, S. 128, ersichtlicli 
ist, auslaufen zu lassen. Wenn namlich wahrend der Ver- 
brennung, namentlich bei groBen Stickstoffmengen, so 
daB nur wenig Flilssigkeit im MeBrohre zuriickbleibt, die 
Kalilauge stark verbraucht wird, und die Absorption der 
Kohlensaure erlahmt, so kann man aus dem Trichter 
durch vorsiclitiges OfEneii des Hahns, natiirlich bei ent- 
sprechend gesenkter Druckbirne, neue Kalilauge ein- 
flieBen lassen und so sehneller und sicherer die noch 
voidiandene Kohlensaure absorbieren. 

Soil das Gas zum Messen oder zur Prilfung in ein 
anderes Rohr oder in eine Absorptionspipette ubergefiihrt 
werden, dann ist diese trichterartige Erweiterung natiir- 
lich unbequem; man muB dann den Trichter vollstlindig 
mit Kalilauge fiillen und einen Stopfen, der mit engem 
Glasrohr und Spitze versehen ist, aufsetzen, so daB man 
das Gas veiiustlos tiberfullen kann. Ebenso bequem ist 
es jedoch, in einem solchen Falle ein Azotometer mit 
Spitze zu verwenden und wahrend der Yerbrennung einen 
kleinen Trichter mit engem Gummischlauch auf diese 
Spitze zu setzen. Es ist dann gut, damit der Gummi- 
schlauch nicht abrutsche, wozu er mit der alkalischen 
Fliissigkeit besondere Neigung zeigt, die Spitze oben 
mit einer Olive zu versehen. 
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Noch besser ist es jedoch^ die erhaltene G-asmenge 
gleich im Azotometer abzulesen, dann muB man natiirlicli 
auch^ um genaue Ablesung zu erreichen, ein mdglicbst 
enges Azotometerrohr verwenden, das fiir 100 com dann 
wieder zn lang werden mirde. Hat ein • solches Eohr 
nnr 50 com Fassung, so entsteht die Gefahr, daB nament- 
lich zum SchluB der Verbrennung die geringe noch 
vorhandene Menge Kalilauge schon erscbopft ist. Audi 
wird die Scbicbt^ durcb die das Gas 
streicht, fiir eine sicbere Koblensaiire- 
absorption zu kurz. LaBt man nun durcb 
den Tricbter friscbe Kalilauge zuflieBen, 
so kann es vorkommen^ daB man durcb 
das Senken der Druckkugel Gas in diese 
bineinsaugt und verliert. 

Allen diesen Ubelstanden hilft man 
ab, wenn man das Azotometer unterbalb 
der Teilung, also iiber dem Ansatzstutzen 
des Druckkugelscblaucbs zylindrisch er- 
weitert^ wie aus Fig. 22 ersicbtlicb ist; 
man bat. dann stets geniigend Kalilauge 
zur Verfiigung^ und wenn wirklicb ein- 
mal die Gasmenge durcb unabsorbierte 
Koblensaure zu groB wird^ so ist Eaum 
zur Aufnahme des Gases und zur spa- 
teren Absorption vorbanden. Hat man 
einmal versebentlicb zu viel Substanz genommen und 
bekommt man iiber 60 ccm Stickstoff, so kann man das 
Gas zum SchluB immer nocb in ein MeBrobr iibertreten 
lassen. 

Auch das auf Seite 82 bescbriebene^ tragbare Uni^ 
versalstativ ist fiir die Stickstoffbestimmung bequem zu 
benutzen. Wie sicb aus der Abbildung Fig. 23 ergibt, 
wird die bei der gewobnlichen Verbrennung fiir die 
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Aufnabme der Absorptionsapparate bestiminte Klemme 
jetzt zum Festhalten des Natriumbikarbonatrohrs benutzt. 
Der fiir die Entwickliiiig der Kolilensaure dienende 
Brenner tragt einen Messingbiigel, womit man ihn 
liber das zum Scliutze des Rohrs dienende Drahtnetz 
hiingen und mit diesem vor- und riickwarts bewegen 



kanu. Das Azotometer wird auf der anderen Seite anf 
dem sonst fiir die Druckflasche bestimmten Kreuz auf- 
gestellt und gegen die strablende Warme durcb ein auf 
der Figur nicbt siclitbares Schutzblecli mit Asbestauflage 
geschlitzt. Alles tibrige ist durch die Abbildung, Fig. 23^ 
verstandlich. 


Benustedt, Elementaranalyse. 3. Auflage. 
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VI. Gleichzeitige Bestimmung von 
Kohlenstoff, Wasserstoff und Stick- 
stoff neben etwa vorhandenem 
Schwefel und Halogen"). 

Durch die Einfiihriing der doppelten Sauerstoffzu- 
fiilirung ist aucli die gleichzeitige Bestimmung des Stick- 
stoffs neben den anderen, in organischen Verbindungen 
vorkommenden Elementen sehr erleichtert worden. Das 
friiher hierfiir angegebene Verfahren^) konnte wegen 
seiner Schwerfalligkeit und Umstandlichkeit nur fur ganz 



seltene Falle empfohlen werden. Nuiimelir ist es jedoch 
so vereinfacht worden^ daiJ man dann, wenn der zu ana- 
lysierende Stoff nicht leicht zuganglich oder in reinem Zu- 
stande nur scliwer zu beschaffen ist, sich seiner sehr wohl 


M. Dennatedt und F. lieBler, Berielite der Deutschen 
Chemischen Gesellachaft 41, 2778. 

M. Dennatedt, Die Entwicklung der organischen Elementar- 
analyse, Stuttgart, Ferdinand Enke, 1899. 
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mitNutzen bedienen kann. So wird man beispielsweise bei 
Platindoppelsalzen, Silbersalzen und dgl., bei denen man 
fiir eine vollstandige Analyse sehr viel Substanz ver- 
braucht^ so da6 man sicb gewohnlich mit dei’ Besiim- 
nmng des Platins, Silbers usw. zu begniigen pflegt, mit 
einer kleinen Menge samtliche Bestandteile vorteilhaft 
bestimmen konnen und so oft ein sichreres Bild fiir die 
wirkliclie Zusammensetzung gewinnen, als dies durch 
Bestimmung eines einzelnen Bestandteils moglich ist. 

Das Verfahren bietet in der Hand des einiger- 
mafien erfahreneii Analytikers keine besonderen Scbwierig- 
keiten. 

Der fiir die Verbrennung dienende Sauerstoff mufi 
natilrlich vollkommen rein und zumal kolilensaure- und 



stickstoffrei sein; er wird in einem besonderen Eobr — 
vgk die Abbildung Fig. 24/25, die iiberliaupt die gauze 
Einriolitung darstellt — aus Kaliumpermanganat ent- 
wickelt, dann in einem kleinen Schwefelsaureflaschchen 
p:etrooknet und von da nocli einmal durch ein Natron- 
kalk-chlorkalziumrohr, das die Kohlensilure und die letzten 
Feuchtigkeitspuren wegnehmen soil, durch die doppelte 
Sauerstoffzufiihrung in das Verbrennungsrohr geleitet. 

9 * 
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Das Rohr mehrere Male luftleer zu pumpen, wie 
das friiher geschali, ist iiberfliissig^ die Verdrangung 
der Luft aus dem ganzen Apparate wird schneller und 
einfacher erreicht^ wenn man einen sehr lebhaften Sauer- 
stoffstrom etwa 1—l^/^Stimde durch den ganzen Apparat 
streichen lafit. 

Da es unmbglich ist, die Sauers toff entwicklung aus 
dem Pernianganat so zu regeln, daB der Strom in jeder 
Phase der Yerbrennung in gewiinschter Starke in beiden 
Abzweigungen, wie vorgeschrieben, der Verbrennung 
angepafit ist, so bedarf man noch eines Sauerstoffvorrats, 
mit dem man den Strom genligend leicht und feiii in 
jeder beliebigen Starke einstellen kann. 

Zu dem Ende folgt hinter dem kleinen Schwefel- 
saureflaschchen ein T-Stiiok, an dessen Ansatzrohr mit 
Gummischlauch ein Gummibehalter — es geniigt ein ge- 
wohnlicher Gummibeutel — angeschlossen ist. Zur Er- 
zielung des notigen Drucks wird der Beutel mit einer 
Platte und Gewichten belastet; die Oberflache unseres 
zusammengedrllckten Beutels betrug 300 qcm, das auf- 
zulegende Gewicht 15 kg. Die Einstellung des Stroms 
geschieht durch passend zwischengeschaltete Quetsch- 
hahne, siehe Abbildung, Fig. 24/25 auf S. 130/131. 

Das Yerbrennungsrohr wird wie gewohnlich be- 
schickt und mit den Absorptionsapparaten versehen. 
Zwischen dem letzten U-Rohr und dem Palladiumchlorur- 
flaschchen ist ein Ruckschlagventil eingeschaltet, um ein 
sonst unter Umstanden mbgliches Zuriicksteigen der 
Fliissigkeit zu verhindern. 

Als Sauerstoffabsorptionsgefafi dient ein Erlenmeyer- 
kolben von etwa 1 Liter Inhalt mit doppelt durchbolmtem 
Stopfen, durch den ein zweites, bis auf den Boden reichen- 
des Rohr geht, das mit der Druckbirne verbunden ist. 
In der zweiten Durchbohrung steckt ein kapillai’es 



133 


H-Eohr, das unmittelbar unter dem Stopfen abschneidet, 
das seitliche Aiisatzrohr ist mit dem Verbrennuiigs- 
apparat verbunden, wahrend die senkreclite Fortsetzung 
nach oben, mit Gummischlauch und Quetsclilialin ver- 
sehen, als Gasaustritt dient. 

Die gewohnliclien Sauerstoffabsorptionsmittel sind 
unbrauchbar fiir die groBen Mengen Sauerstoff (2 bis 
4 Liter), die zu bewaltigen sind. Jaiinasch mid 
V. Meyer beniitzten seinerzelt flir denselben Zweck 
Ghromchloriir, das aber leiclit WasserstofE abgibt; Pyro- 
gallussaure gibt iiebenbei Kohlenoxyd, ammoniakalisclie 
Cuprosalzldsung Stickstoff ab. Die friilier von uns vor- 
gescblagene Cupropyridinlosung absorbiert zii laiigsam. 

Als sehr wirksames Absorptionsmittel liat sicli eine 
Lbsung von Kupferclilorur in Salzsaure, wo hinein 
man metallisches Kupfer in Form von Drahtnetzrollen 
stellt, bewahrt. Diese Fliissigkeit besitzt keinen der ge- 
nannten Ubelstande. Die Absorption ist genllgend 
sclinell, und das dabei gebildete Kupferchlorid setzt sick 
mit dem Kupfer sehr rasch wieder zu Chlorlir um. Fiir 
die erste Fullung nimmt man am einfaclisten Kupfer- 
sulfat mit viel Salzsaure, das sich durcli kurzes Er- 
warmen mit dem Kupfer zu Cuprosalz umsetzt. Gegen- 
wart einer gewissen Menge Schwefelsaure vergrbBert an- 
scheinend die Geschwindigkeit der Sauerstoffaufnahme. 
Die Fliissigkeit bleibt brauchbar, solange iioch Kupfer 
vorhanden ist, wenn man nur ab und zu einen Teil der 
Fliissigkeit durcli Salzsilure ersetzt. 

Diese Losung verdient iiberhaupt in der Gasanalyse 
als Absorptionsmittel fiir den Sauerstoff eingefiihrt zu 
werden; naturlich absorbiert sie aucli Kolilenoxyd. 

Nachdem der Apparat zusammengestellt und mit 


Annalen der Cliemie 233, 375. 
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der zu verbrennenden Substanz bescliickt ist, wird das 
Kaliumpermanganat von hinten nacb vorn so erhitzt, 
daB ein starker Sauerstoffstrom entstelit^ der am Ende 
durcli das kapillare -J-Stuck des Absorptionsbehalters 
austritt^ wahrend aber gleiclizeitig auch Sauerstoff in den 
Gummisack eintritt. 

Dann wird bei schwiicherer Sauerstoffentwicklun'g 
der lubalt des Gummisacks unter Benutzung der ent- 
sprechenden Quetscbhahne durcli den Apparat gescbickt, 
durcb starkere Entwicklung der Sack wieder aufgefiillt, 
wieder entleert und das Gleiche noch einmal wiederbolt^ 
alles sehr schnell. Wicbtig ist^ daS ununterbrochen ein 
starker Sauerstoffstrom durcb den ganzen Apparat gebt. 
In etwa 1—Stimde ist die Luft sicber verdrangt, 
mid man kann mit der Yerbrennung beginnen. 

Anfangs muB der Gummisack einen Yorrat von 
Sauerstoff enthalten, und die Entwicklung aus dem Per- 
nianganat ist so zu regeln, daB dieser Yorrat nie vdllig 
erscbopft wird. 

Jlacbdem die Yerbrennung, die im iibrigen genau 
wie bei der Koblenstoff-Wasserstoffbestimraung geleitet 
wird, beendet ist, wird der dann nocb im Apparate be- 
findliche Stickstoff durcb einen wahrend etwa 20 Mi- 
nuten hindurchgebenden, sehr flotten Sauerstoffstrom in 
das Absorptionsgefafi gefiibrt. Zur vollstandigen Ab¬ 
sorption des Sauerstoffs laBt man am besten bis zum 
nachsten Morgen steben und driickt dann den Stickstoff 
zum Ablesen in eine Hempelsche Burette. 

Zur Bestimmung des vom Bleisuperoxyd als Blei- 
nitrat zuriickgebaltenen Stickstoffs wird das Bleisuper¬ 
oxyd mit SS^/oigem Alkobol ausgezogen, das Filtrat ein- 
gedampft und der Eiickstand gewogen. Der aus der 
Menge des gefundenen Bleinitrats berecbnete Stickstoff 
wird dem als Gas gefundenen zugerechnet. 
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Aus dem mit Alkohol ausgezognen Bleisuperoxyd 
kann der Schwefel in iiblicher Weise extrahiert werden; 
bei halogenhaltigen Stoffen wird, wie bekannt^ auJJer dem 
Bleisuperoxyd molekulares Silber, das die Halogene fest- 
halt, vorgelegt und das Halogen in bekannter Weise 
bestimmt. 


VII. Schlufs. 

Die Vorziige des geschilderten Verfahrens gegen- 
iiber alien librigen sonst tiblichen Verbrennungsniethoden 
liegen auf der Hand. 

Trotz der gleiclien, in vielen Fallen z.B. bei soliwefel- 
und halogenhaltigen oder in Form von Nitrogruppen 
stickstoffreichen Substanzen^ spgar groBerer Genauigkeit 
ist die Anfwendung von Material und Arbeit wesentlicli 
geringer. 

Der Gasverbranoh ftlr eine Verbrennung oder Stick- 
stoffbestimmung betragt niir etwa von dem in 

einem der gewolinlichen Vei’brennungsdfeii. Ein Ver- 
brennungsrolir aus Jenaer Glas halt bei sorgsamer Be- 
handlung meist mehr als 100 Verbrennungen aus und 
wenn es dann auch auf der hinteren Halfte, wo es 
starker erhitzt wird, undurchsichtig porzellanartig ge- 
worden ist, so laBt es sich noch umdrehen und nochmals 
fiir eine groBe Zahl von Verbrennungen benutzeii. 

Bei der Stickstoffbestimmung nach Dumas werden 
die Bdhren durcli Berilhrung mit dem Kupferoxyd weit 
starker angegriffen als bei der Kohlen-Wassei’stoffbestim- 
mung; das Glas nimnit Kupfcr auf und wird dadurch 
briichig. AuBerdem muB das Eohr liinger und stiirker 
erhitzt werden. Je ofter man ein Rohr gebraucht hat, 
desto vorsichtiger muB es beliandelt werden. 

Noch mehr als die Ersparnis an Material fiillt die 
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Ersparnis an Ai'beit ins Gewiclit. Die leichtere Vor- 
bereitung und seltnere Eiillung der Absorptionsapparate^ 
die schnell verlaufenden Wagungen, die zur Halfte nur 
auf die Nachpriifung des schon annahernd bekannten 
Gewiclits hinauslaufen^ das stets zur Verbrennung fertige 
Rohr^ das leichte Trocknen usw. sind alles Mafinahmen, 
die nur wenig Zeit beanspruchen. Die Verbrennung 
selbst kann ohne besondere Beschleunigiing und ohne 
dafi man dauernd neben dem Apparate zu stelien braucht, 
bequem in einer Stunde durchgefiihrt werden, so daB 
man, selbst wenn man fiir Wiigungen, Zusammensetzen 
und Auseinandernehmen der Apparate usw. nocli eine 
zweite Stunde reclinet, vorausgesetzt, daB fiir eine ge- 
nilgende Zahl von Apparaten gesorgt wird, eine ganze 
Reihe von Analysen neben- und naclieinander aus- 
filhren kann. 

Die fiir die Methode vorauszusetzende Handfertig- 
keit und Geschickliclikeit ist nicht groBer, als sie auch 
fiir alle anderen Verfahren verlangt werden muB. 

Von ganz besonderem Wert ist die auBerordentliche 
Durcksicktigkeit des Verfalirens, die es gestattet, bei 
auftretenden fehlerliaften Analysen, die vorhandenen, 
ctwa im Apparate liegenden Fehlerquellen leiclit aufzu- 
finden. Fiir diesen Zweck kann es wiederholt nicht 
dringend genug empfohlen werden, alsbald eiiien blinden 
Versuch, d. h. eine vollstandige Verbrennung, wenn es 
erlaubt ist, sich so auszudrucken, aber ohne Substanz 
durchzufiiliren, ein Verfahren, mit dem uberhaupt, 
namentlich von Anfangern, nie gespart werden sollte, 
weil es eine vorurteilsfreie Beurteilung der eignen 
Leistungsfiihigkeit gestattet. 

Das gleiche Verfahren, namlich die Ausfiihrung 
blinder Versuche, dient auch dazu, festzustellen, ob der 
zur Verfiigung stehende Sauerstoff von geniigender Rein- 
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heit ist. Am besten eignet sich der nach dem Baryt- 
verfahren gewonnene, well er der Natur der Sache nach 
kohlensaurefrei ist und als Verunreinigung hochstens 
den unschadlichen Stickstoff enthalt. Aus fltissiger Luft 
gewonnener Sauerstoff pflegt etwas Xohlensaure zu ent- 
halten; zwar wird diese vom Trockenturm zuriickgehalten, 
sie kann aber dessen schnellere Neufiillung nbtig machen. 
Am wenigsten eignet sich^ wie schon S. 15 erwalint, der 
stets Wasserstoffj gewdhnlioh auch Kohlensaure ent- 
haltende elektrolytische Sauerstoff. Steht kein anderer 
zur Verfiigung, so muB man ihn eutweder, wie friiher 
angegeben, durch Verbrennung vom Wasserstoff be- 
freien, oder man bestimmt dessen Menge^, indem man ein 
abgemessenes Volamen in einem blinden Versuche wie 
bei der Analyse verbrennt und die Gewichtzunahme des 
Chlorkalziumrolirs feststellt. Bei jeder Analyse mu6 dann 
die dem verbrauchten Sauerstoff entsprechende Menge 
Wasser abgezogen werden. Zu dem Ende wird die S. 13 
beschriebene Sauerstofflasohe mit einer Einteilung ‘von 
100 zu 100 com versehen^ so dafi sich das Volumen des 
verbrauchten Sauerstoffs leicht ablesen laBt. 

Mit jeder neuen Stahlflasche muB natiirlich diese 
Bestimmung des Wasserstoffgehalts wiederholt werden. 

Da sich an manchen Orten, wie z. B. in Berlin, die 
Sauerstoffabriken vereinigt haben, so laBt sich nicht 
irnmer mit Sicherheit feststellen, welcher Herkunft der 
gelieferte Sauerstoff ist. Die Prufung jeder einzelneu 
Bombe darf dann nicht unterlassen werden. 
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